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Wstep

Materiaty obejmuja informacje dotyczace ¢wiczen laboratoryjnych, w zakresie
Technologii wody i $ciekéw. Przedmiot prowadzony jest na kierunku Inzynieria Srodowiska
S1

Materiaty zawieraja instrukcje do wykonania poszczegdlnych ¢wiczen laboratoryjnych,
uproszczone instrukcje obslugi wykorzystywanych urzadzen, zasady BHP obowigzujace w
laboratorium, objasnienia zwrotoéw wskazujacych stopien zagrozenia i okreslajacych warunki
bezpiecznego stosowania odczynnikéw chemicznych.

Opis wykonania poszczegélnych ¢éwiczen, oprocz praktycznych aspektéw wykonania
¢wiczenia, zawiera takze przykladowe przeliczenia potrzebne do opracowania wynikow
pomiarow.

W zalacznikach zamieszczono dodatkowe informacje, ktorych znajomo$¢ jest wymagana
do poprawnego wykonania niektorych ¢wiczen i opracowania uzyskanych wynikow.
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Informacje ogolne dotyczace przedmiotu Podstawy Technologii
Wody i Sciekow

Przedmiot prowadzony w wymiarze 30h wykladow i 15h ¢wiczen laboratoryjnych w:
Zaktadzie Technologii Wody, Sciekéw i Odpadow
Katedrze Inzynierii Sanitarnej
Wydziale Budownictwa i Architektury
Na kierunku Inzynieria Srodowiska S1; II rok; semestr 4.

Na zaliczenie przedmiotu sklada si¢ zaliczenie ¢wiczen laboratoryjnych i egzamin.

Cwiczenia laboratoryjne odbywaja si¢ w podgrupach laboratoryjnych w terminach
przewidzianych w planie zajec.

Wyktady prowadzone sa w ukladzie 2 godziny lekcyjne co tydzien, a zajecia
laboratoryjne, wedlug przyjetego harmonogramu w podgrupach laboratoryjnych, w
sumarycznym wymiarze 15 godzin lekcyjnych.

Sposob udostepniania materiatu, przedstawianego na wyktadach, podane beda na
wyktadzie.

Biezace informacje dotyczace tematdéw, harmonogramu zaj¢¢ laboratoryjnych, instrukcje
do ¢wiczen laboratoryjnych, informacje uzupeiniajace (BHP, podstawowe wyposazenie i
urzadzenia laboratoryjne, wskazowki dotyczace obslugi wurzadzen laboratoryjnych
wykorzystywanych w trakcie ¢wiczen) umieszczane s3, w odpowiednim folderze, pod
adresem: aizewska.zut.edu.pl, mazur.zut.edu.pl i/lub beda podawane na biezaco przez
prowadzacych zajecia.

Aby zaliczy¢ przedmiot nalezy wykonaé¢ wszystkie ¢wiczenia laboratoryjne, przygotowaé
prawidlowo, co najmniej jedno, sprawozdanie z ¢wiczen laboratoryjnych (ocenione na
minimum 3 punkty w skali 0-6 punktow), uzyska¢ minimum 50% punktow za kazda z
»wejsciowek” (3 pytania oparte o tre$¢ instrukcji, z czego jedno moze dotyczyc
podstawowych przeliczen, oceniane w skali 0-2 pkt. za kazde) oraz zaliczy¢ materiat
teoretyczny obejmujacy swoim zakresem ¢wiczenia laboratoryjne.

Zajecia laboratoryjne trwaja 3 lub 4 godziny lekcyjne (2h 15 min. lub 3h zegarowe).
Kazda grupa laboratoryjna podzielona jest na zespoty i wykonuje ¢wiczenia zgodnie z
obowigzujacym w danym semestrze planem. Podziatu nalezy dokona¢ tak, aby liczebnos¢
poszczegblnych grup 1 zespotdow (4-6 osob) nie odbiegata znacznie od siebie.

Przed wykonaniem ¢wiczenia zespoly powinny zapoznaé si¢ instrukcja do danego
¢wiczenia (mozna je pobra¢ z folderu sieciowego — adres: aizewska.zut.edu.pl,
mazur.zut.edu.pl. Wczesniejsze zapoznanie si¢ z instrukcja jest warunkiem przystgpienia do
wykonania ¢wiczenia. Przed wykonaniem ¢wiczenia nalezy udzieli¢ odpowiedzi na trzy
pytania oparte o tres¢ instrukcji (,,wejsciowka”). Kazda odpowiedz jest punktowana (0-2
punkty), a do zaliczenia ¢wiczenia nalezy, za kazde z ¢wiczen, uzyska¢ minimum 50%
punktéw (3 punkty).
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Bezposrednio po wykonaniu ¢wiczenia zespdl podaje osoby (1 lub 2 osoby)
przygotowujace sprawozdanie oraz w terminie do 10 dni kalendarzowych przygotowuje
sprawozdanie z danego ¢wiczenia (jedno sprawozdanie na zespot wykonujacy ¢wiczenie).
Jezeli termin oddania sprawozdania przypada na dzien wolny od zaje¢¢ to termin oddania
przesuwa si¢ na najblizszy dzien zaje¢ na Uczelni. Sprawozdania mozna oddawac osobiscie u
prowadzacych zajecia lub zostawi¢ w laboratorium. Kazdy z cztonkéw zespotu powinien, co
najmniej raz, wystapi¢ w roli przygotowujacego sprawozdanie. Ogdlne wymagania dotyczace
sprawozdan podane sg w materiatach pomocniczych do ¢wiczen, a szablon strony tytutowe;j
oraz listy sprawdzajacej jest do pobrania z folderu aizewska.zut.edu.pl, lub
mazur.zut.edu.pl.

Uzyskanie zaliczenia z ¢wiczen laboratoryjnych opiera si¢ na:

1. wykonaniu wszystkich przewidzianych planem ¢wiczen laboratoryjnych,

2. uzyskaniu minimum 50% punktoéw za kazda z wejscidwek,

3. poprawnym przygotowaniu 1 przyjeciu przez prowadzacych kompletnych
sprawozdan z wykonanych ¢wiczen (dotyczy autorow sprawozdan),

4. znajomosci tresci 1 zawarto$ci sprawozdan,

5. znajomosci stosowanych w sprawozdaniach algorytmow obliczen,

6. umiejetnosci uzasadnienia poprawnosci wnioskow dotyczacych wykonanych
¢wiczen,

7. znajomosci materiatu teoretycznego zwigzanego z wykonywanym ¢wiczeniem.

Zaliczenie ¢wiczen laboratoryjnych bedzie $rednig wazong z oceny wynikajacej z sumy
ilosci punktow za ,,wejsciowki” (Srednich jezeli ,,wejSciowki” byty poprawiane) i Sredniej
ilosci punktow za przygotowane sprawozdania liczonej wg skali:

Procent punktow Ocena
do 60% 3,0
(60% - 70%> 3,5
(70% - 80%> 4,0
(80% - 90%> 4,5
powyzej 90% 5,0
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Ogolne wymagania dotyczace sprawozdan

Sprawozdanie nalezy przygotowaé w formie drukowanej (z ponumerowanymi stronami).
Po wydrukowaniu, a przed oddaniem, sprawozdanie powinno zostaé przeczytane i
sprawdzone. Na stronie tytulowej nalezy poda¢ nazwe przedmiotu (+rok, semestr,
kierunek, grupa laboratoryjna), tytul ¢wiczenia, date¢ i godzing wykonania ¢wiczenia oraz
sktad zespolu wykonujagcego ¢wiczenie z podpisami 1 zaznaczeniem 0sOb
przygotowujacych sprawozdanie. Sprawozdanie powinno zosta¢ oddane w ciagu 10 dni od
daty wykonania ¢wiczenia.

Poprawnie przygotowane sprawozdanie zawiera:

- krotki wstep zawierajacy podstawowe informacje dotyczace badanego procesu i
syntetyczny opis wykonania ¢wiczenia,

- zebrane w sposob czytelny wszystkie dane i wielkosci pomierzone uzyskane w czasie
zaje¢ oraz wyniki wymaganych przeliczen,

- zebrane w sposob czytelny ostatecznie przyjete wyniki,

- wymagane wykresy,

- wnioski,

- wykaz zroédet i materiatow, ktére stanowily zroédio treSci zamieszczonych w
sprawozdaniu (fragmenty cytowane — w tym z innych sprawozdan — nalezy zaznaczy¢
podajac zrodio i autora oryginalnej tresci).

Kryteria oceny sprawozdania:

- terminowos¢ oddania,

- kompletno$¢ (w zakresie ogdlnych wymagan oraz opracowania wynikéw i wnioskow
zgodnie z tymi podanymi w instrukcji),

- poprawno$¢ wykonanych przeliczen,

- poprawnos$¢ graficznego opracowania wynikow (wykresy),

- zakres 1 poprawno$¢ sformutowanych wnioskOw oraz ich stopien powigzania z
wlasnymi wynikami

- poprawno$¢ zastosowan fachowego stownictwa,

- poprawnos$¢ jezykowa opisow,

- forma.

Kazde oddane sprawozdanie jest sprawdzane i komentowane sg popetnione btgdy. Sprawozdania oddawane
przez nastepne zespoty i zawierajace powielone fragmenty bez poprawienia btedéw beda zwracane do poprawy.

Sprawozdania po poprawieniu nalezy oddawac lacznie z poprzednim egzemplarzem zawierajacym naniesione
uwagi.

Do kazdego sprawozdania nalezy dotaczy¢, wypelnionag i podpisana, liste sprawdzajaca.

Aktualny wzor strony tytulowej sprawozdania i listy sprawdzajacej, w formie pliku
Word-a, nalezy pobra¢ z sieci (folder: mazur.zut.edu.pl).
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Adsorpcja zanieczyszczen wody na weglu aktywnym

Zjawisko wystepujace na granicy dwoch faz, polegajace na powstaniu réoznic pomiedzy
przecietnym skladem wnetrza faz, a skladem warstw przylegajacych do powierzchni
rozdzialu, nazywamy adsorpcja. Zachodzi ona prawie zawsze w przypadku zetknigcia si¢
gazow lub cieczy (adsorbat) z faza stata. W wyniku procesu adsorpcji czasteczki adsorbatu
na powierzchni ciata statego zwanego adsorbentem traca swobode ruchu.

W zalezno$ci od sit dzialajacych na czasteczki fazy cieklej lub gazowej w warstwie
przylegajacej do adsorbentu, adsorpcja moze mie¢ charakter fizyczny lub chemiczny.
Obydwa te rodzaje adsorpcji znacznie si¢ roznia.

Adsorpcja fizyezna jest wynikiem oddziatywan mig¢dzyczasteczkowych typu van der
Waalsa miedzy czasteczkami adsorbatu i powierzchniowymi adsorbentu. Jest ona procesem
odwracalnym i cechuje ja niewielki efekt cieplny (kilkadziesigt kJmol'). Czasteczki
substancji zaadsorbowanej moga tworzy¢ w tym przypadku warstwe o grubo$ci
odpowiadajacej kilku $rednicom czasteczek adsorbatu.

Adsorpcja chemiczna jest wynikiem tworzenia si¢ wigzan chemicznych miedzy
czasteczkami adsorbatu i czasteczkami powierzchniowymi adsorbentu. Wymaga ona energii
aktywacji 1 charakteryzuje ja z reguly jednoczasteczkowe pokrycie powierzchni adsorbenta.
Energia towarzyszaca chemisorpcji jest porownywalna z energig reakcji chemicznych i
wynosi ok. 10? kImol™!. W zaleznoéci od rodzaju adsorbatu wigzania chemisorpcyjne moga
by¢ jonowe lub koordynacyjne.

Proces adsorpcji konczy si¢ wraz z ustaleniem stanu rownowagi dynamicznej. O ile
szybko$¢ adsorpcji jest skomplikowang funkcjg wielu parametrow, to opis stanu rownowagi
ukladu adsorbent-adsorbat wymaga znajomos$ci trzech wielko$ci: temperatury, ilosSci
substancji zaadsorbowanej oraz stezenia adsorbatu w fazie ciektej lub gazowej. W praktyce
rownowage adsorpcji bada si¢ przy ustaleniu jednego z parametréw, najczesciej temperatury.
Zaleznos$¢ ilosci substancji zaadsorbowanej od st¢zenia rownowagowego fazy cieklej lub
gazowej w statej temperaturze przedstawia si¢ w postaci roOwnania lub graficznie; nazywamy
ja izoterma adsorpcji. Wyznacza si¢ ja doswiadczalnie, a jej opis matematyczny jest
rezultatem teoretycznych rozwazan i zatozen dotyczacych struktury warstwy zaadsorbowane;.

Jedng z préb opracowania teorii procesu adsorpcji zawdzigczamy Langmuirowi.
Langmuir w swej teorii adsorpcji zatozyt, ze:

1. powierzchnia adsorbentu posiada okre§long liczbe miejsc aktywnych, zwanych

centrami aktywnymi

2. na jednym miejscu aktywnym moze zaadsorbowaé si¢ tylko jedna czasteczka

adsorbatu

3. wiazanie si¢ czasteczek adsorbatu z miejscem aktywnym moze by¢ fizyczne lub

chemiczne

4. zaadsorbowane czasteczki tworzg warstw¢ monomolekularng i nie wystepuja miedzy
nimi zadne wzajemne oddzialywanie
czasteczki nie wykazuja ruchu translacyjnego w ptaszczyznie powierzchni adsorbatu
energia adsorpcji jest stala i nie zalezy od stopnia pokrycia powierzchni
7. gdy p i1 T = const. ustala si¢ rOwnowaga miedzy czasteczkami zaadsorbowanymi na

powierzchni a czasteczkami fazy objetosciowej, tzn. ze w stanie rownowagi liczba

czasteczek adsorbujacych si¢ w jednostce czasu roéwna si¢ liczbie czasteczek
ulegajacych desorpcji.

SN
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Roéwnanie Langmuira ma postac:

a-b-C
/m=——— 1
YT 0
gdzie:
a, b — stale (a — 1ilo$§¢ substancji zaadsorbowanej w nasyconej,

monomolekularnej, warstwie na powierzchni sorbenta; b — stala
energii adsorpcji)
C —  stgzenie substancji rozpuszczonej, w roztworze, w stanie rOwnowagi
y — masa substancji zaadsorbowanej
m — masa adsorbenta

Stale @ 1 b maja znaczenie teoretyczne, ale mozna je uzyska¢é z pomiarow
empirycznych. Dla matych stezen adsorbatu w oczyszczanym roztworze, stale te mozna
wyznaczy¢ z wykresu bedacego graficznym obrazem przeksztatconego rownania Langmuira;

m 1 (1 1
;‘ﬁ@ﬁ @

Na rys.] przedstawiono wykres izotermy adsorpcji Langmuira z wielko$ciami
niezbednymi do obliczenia warto$ci wspotczynnika a i b. Proces adsorpcji mozna opisaé
izoterma Langmuira, jezeli wykres m/y = f (1/C) jest linig prosta. Izoterma adsorpcji
Langmuira jest prawdopodobnie najlepiej znanym réwnaniem ze wszystkich izoterm
opisujacych adsorpcje.

m/yA

1/ab =1tgvy

1/a

1/C

v

Rys.1. Izoterma adsorpcji Langmuira.

W teorii Freundlicha liczba zaadsorbowanych czasteczek przy catkowitym pokryciu
powierzchni adsorbenta nie moze by¢ wigksza od liczby miejsc aktywnych, a powstata
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warstwa izoluje dziatanie sit adsorpcyjnych uniemozliwiajac powstanie nastgpnych warstwy,
jest to wigc teoria sorpcji monomolekularnej. Rownanie Freudlicha ma postac:

y/m =K C! (3)
gdzie:
Kin — state izotermy
Cym — jak wczesniej

Warto$¢ K i n mozna obliczy¢ z logarytmicznej postaci réwnania Freundlicha, a
najtatwiej to uzyska¢ wykreslajac zaleznos$¢ y/m od C w ukladzie podwdjnie logarytmicznym.
Posta¢ logarytmiczna rownania (3) jest nastepujaca:

log y/m =log K+ 1/n log C 4)

logy/m 4

log K

» logC

Rys.2. Izoterma adsorpcji Freundlicha.

Do opisu adsorpcji wielowarstwowej stuzy model BET (Brunauer-Emmett-Teller),
ktorego zatozeniem jest mozliwos¢ zastosowania rownania Langumira do kazdej warstwy
adsorpcyjnej. Zgodnie z teorig BET, w miejscach aktywnych adsorbenta zatrzymywane sa
kolejno pojedyncze, podwojne itd. kompleksy adsorpcyjne adsorbatu.

Roéwnanie izotermy BET ma postac:

v B-a-C
2 = 5
m C (
(C. -C)|1+(B-1)-—
CS
gdzie:
B i1 a — stale izotermy (a — j.w.; B — stata energii reakcji z powierzchnig
adsorbenta)
Cs — stezenie nasycenia substancji rozpuszczonej (dla  biekitu

metylenowego w wodzie Cs = 35,5 g/dm?)
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Roéwnanie powyzsze mozna zapisa¢ w postaci liniowe;j,

C-m 1 B—l. C

y-(C,-C) a-B+a-B C ©)

N

a przedstawiajac izoterm¢ w ukladzie wspohrzednych: (Cm)/[y(Cs-C)] 1 C/Cs mozna
wyznaczy¢ stale a i B.

C-m
y(C, -C)

A

(B-1)/aB =tgy

1/aB

v

C/Cs

Rys.3. |zoterma adsorpcji BET.

Ksztalt izotermy adsorpcji (wypukta, wklgsta, liniowa), w uktadzie y/m=f(C),
wskazuja na podatno$¢ adsorbatu do wigzania si¢ z adsorbentem. Najskuteczniej
adsorbowane sg zanieczyszczenia, dla ktorych uzyskuje si¢ adsorpcje wypukla.

Oprocz izoterm adsorpcji (stala temperatura) znane sa izobary adsorpcji (state
ci$nienie) i izostery adsorpcji (stata ilo$¢ substancji zaadsorbowanej).

Literatura:
1. Lipinski K. I inni: “Cwiczenia laboratoryjne z oczyszczania wod i $ciekow — wod
uzytkowych” (skrypt PS)
2. Kowal A.L., Swiderska-Bréz M.: ,»Oczyszczanie wody”, PWN, Warszawa-Wroclaw
1998

Zagadnienia do zaliczenia:
1. Procesy adsorpcji w oczyszczaniu wody (zastosowanie, usuwane adsorbaty)
2. Podstawy teoretyczne procesu adsorpcji (statyka i izotermy adsorpcji)
3. Stosowane adsorbenty i ich charakterystyka
4. Obliczenia (w zakresie wykorzystywanym do opracowania wynikow)
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Cel i wykonanie ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest wyznaczenie izotermy adsorpcji dla uktadu wodny roztwor biekitu
metylenowego — pylisty wegiel aktywny oraz okreslenie modelu matematycznego adsorpcji
najlepiej dopasowanego do wuzyskanych wynikow. Wykonanie ¢wiczenia polega na
umieszczeniu w okre§lonych objetosciach roztworu barwnika, o znanym st¢zeniu, $cisle
odwazonych porcji pylistego wegla aktywnego. Po doprowadzeniu uktadu do réwnowagi
(wytrzgsanie probek przez odpowiedni czas) cze$¢ barwnika ulega adsorpcji na weglu
aktywnym. Okreslajac stezenie barwnika w roztworach (poprzez pomiar absorbancji)
zawierajagcych rézne, znane, nawazki wegla aktywnego mozna obliczy¢ ilos¢
zaadsorbowanego barwnika (y) i jego stezenie na weglu aktywnym (y/m).
Na wykonanie ¢wiczenia sktada si¢:
- przygotowanie okreslonych nawazek pylistego wegla aktywnego
- przeprowadzenie procesu adsorpcji do ustalenia si¢ stanu rOwnowagi
- ustalenie zalezno$ci pomigdzy stezeniem barwnika a barwa roztworu
- pomiar stezenia barwnika w roztworach zawierajagcych rézne dawki wegla
aktywnego (w stanie rOwnowagi)
- opracowanie 1 wykreS§lenie zaleznosci (krzywa wzorcowa) c=f(A) (wartosci
statych i wspotczynnika korelacji)
- obliczenie ilo$ci barwnika zaadsorbowanego na weglu aktywnym (y)
- wykreslenie zaleznos$ci y/m = f(C)
- opracowanie (wykreslenie) zaleznosci y/m = f(C); (Cm)/[y(Cs-C)] = {(C/Cs);
m/y = f(1/C) oraz log y/m = f(log C)
- obliczenie, metoda najmniejszych kwadratow, statych dla poszczegdlnych
izoterm adsorpcji i warto$ci wspotczynnikow korelacji
- opracowanie wnioskow, komentarzy i spostrzezen.

Uwagi praktyczne:
- jednym z najdluzszych etapow cwiczenia jest wytrzgsanie probek do czasu
ustalenia sie stanu rownowagi. W pierwszej kolejnosci nalezy przygotowac
wszystko co jest potrzebne do rozpoczecia tego etapu

Przygotowanie okreslonych nawazek pylistego wegla aktywnego
Zaktadane ilo$ci wegla wynosza od 10 mg w gore co 5 mg (lub inne podane przez
prowadzacego). Praktycznie, doktadne odwazenie niewielkich ilosci wegla jest trudne. Na
specjalnym papierku wagowym, na szalce wagi, nalezy umieszcza¢ porcje wegla w miare
mozliwo$ci odpowiadajace zatozonym ilosciom i doktadnie je zwazy¢. Do pozniejszych
obliczen nalezy przyja¢ rzeczywiscie odwazone ilosci wegla z korekta masy wegla
pozostalego po zsypaniu nawazki do butelki.

Przeprowadzenie procesu adsorpcji do ustalenia si¢ stanu rownowagi
Odwazone wczesniej porcje wegla nalezy umie$ci¢ w butelkach zawierajacych po 150 ml
roztworu barwnika o st¢zeniu co (lub inng objetos¢ podana przez prowadzacego,
objetos¢ roztworu odmierza¢ cylindrem). Butelki nalezy zamknaé gumowymi korkami,
umiesci¢ w wytrzasarce 1 wytrzasa¢ przez okres 45-60 min. Po tym czasie mozna zatozy¢,
ze nastgpito ustalenie si¢ rownowagi pomi¢dzy stezeniem barwnika na weglu aktywnym 1
W roztworze.
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Ustalenie zaleznoS$ci pomiedzy stezeniem barwnika a barwa roztworu

Aby wykorzysta¢ fotometri¢ do oznaczania st¢zenia barwnika nalezy przygotowac krzywa
wzorcowg okreslajaca zalezno$¢ stezenia roztworu od jego barwy (mierzonej jako
absorbancja) c=f(A). W tym celu nalezy przygotowa¢ siedem prébek roztworu barwnika o
roznych stezeniach z zakresu od 0 do 10 mg/dm® (ppm). Przygotowanie skali wzorcow
nalezy rozpocza¢ od zatozenia szesciu roznych stezen w podanym wyzej zakresie (siodma
zerowa). Przy doborze kolejnych stezen nalezy staraé¢ si¢ dobiera¢ je tak aby rdéznice
pomiedzy kolejnymi stezeniami wzrastaty wraz ze wzrostem st¢zenia np.:

Oci c2 c¢3 Ca Cs C6 c7

Probki nalezy przygotowad poprzez odpowiednie rozcienczanie roztworu o stezeniu co W
kolbach miarowych o pojemnoéci 100 cm® (zalozenie wartoéci stezen, obliczenie i
odmierzenie odpowiednich objgtosci roztworu do kolb i uzupetnienie woda do kreski). Po
przygotowaniu skali wzorcow dla kazdej z probek wykonaé¢ pomiary absorbancji (w
kolejnosci od najmniejszego do najwickszego stezenia) w kuwecie 1 cm 1 przy diugosci
fali 690 nm. Na podstawie pomiarow absorbancji roztwordw o znanych stezeniach nalezy
ustali¢ zalezno$¢ c=f(A) do obliczen stezen roztwordéw o zmierzonej absorbancji.

Pomiar st¢zenia barwnika w roztworach

Kazda probke, zawierajaca wegiel aktywny odwirowaé. W tym celu nalezy jednakowo
napeti¢ probowki co powinno zapewni¢ jednakowa mase¢ wszystkich probowek (wiréwka
musi by¢ wywazona). Wirowac¢ nalezy zawsze probowki o jednakowej masie. Wywazenie
probowek jest bardzo istotne ze wzgledu na wysokie obroty wiréwki. Tak
przygotowane probki nalezy odwirowa¢ w wirdwce. Czas wirowania 10 minut.

Z kazdej z probowek po odwirowaniu pobraé¢ delikatnie probke klarownego roztworu i
wykona¢ pomiary absorbancji w kuwecie 1 cm 1 przy dtugosci fali 690 nm (w kolejnosci
od najmniejszego do najwigkszego stezenia). Na podstawie wczesniej ustalonej zaleznosci
c=f(A) obliczy¢ stgzenia barwnika w probkach. Jezeli zmierzona warto$¢ absorbancji danej
probki wykracza znacznie poza ustalong wczesniej skalg wzorcoOw probke nalezy
dwukrotnie rozcienczy¢ (np. 10 ml przesaczonej probki + 10 ml wody) 1 powtorzyc
pomiar absorbancji. W takim przypadku przy obliczeniach st¢zenia nalezy uwzglednié
stopien rozcienczenia.

Opracowanie i wykreslenie zaleznosci c=f(A)
Sporzadzi¢ wykres zaleznosci c=f(A). Metoda najmniejszych kwadratow obliczy¢ wartosci
odpowiednich statych i wspdtczynnika korelacji.

Obliczenie ilosci barwnika zaadsorbowanego na weglu aktywnym
W oparciu o znang objetos¢ oraz poczatkowe 1 koncowe stezenie barwnika w roztworach
zawierajacych znane ilosci wegla obliczy¢ ilosci barwnika zaadsorbowanego na weglu
(jako roznice ilosci barwnika w prébee przed i po adsorpcji).

Wykreslenie zaleznos$ci y/m = f(C)
Sporzadzi¢ odpowiedni wykres i na jego podstawie dokona¢ oceny poprawnosci
uzyskanych wynikow. Na podstawie wykresu wyeliminowac¢ z dalszych obliczeh wyraznie
btedne pomiary w oparciu o prawidtowos¢, ze wraz ze wzrostem rownowagowego stezenia
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barwnika w roztworze (c¢) nie moze nastgpowaé spadek stezenia barwnika
zaadsorbowanego na weglu (y/m) .

Wykreslenie zaleznoS$ci

Sporzadzi¢ wykresy odpowiednich zaleznosci:
y/m = f(C)
(Cm)/[y(Cs-C)] = f(C/Cs)
m/y = f(1/C)

log y/m = f(log C)

Obliczenie stalych dla poszczegolnych izoterm adsorpcji
Metoda najmniejszych kwadratow obliczy¢ wartos$ci statych a, b dla izotermy Langmuira;
K 1 n izotermy Freundlicha oraz B i a izotermy BET. Dla kazdego z modeli obliczy¢
warto$¢ wspotczynnika korelacji

Porownanie zmierzonych i obliczonych na podstawie modeli wartosci y/m
Po ustaleniu wartos$ci statych poszczegdlnych modeli izoterm adsorpcji nalezy obliczy¢

warto$ci y/m i poréwnac je ze zmierzonymi.

Sporzadzi¢ wykres y/m=f(C) przedstawiajacy wielko$ci zmierzone i obliczane z
zastosowanych modeli:

(przyktadowy wykres)

y/m — [mg/g]
190

180

170

160 —4&— zmierzone

=-=Fr
=== ang
--8--BET

150 -

0,000 2,000 4,000 6,000 C—[mg/dm’]
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Dla kazdego modelu obliczy¢ $rednie odchylenie:

)

X, —X;

(przyktadowe zestawienie wynikow)

c yim  [mg/g]
[mg/dm3] | zm. Fr. Lang. BET

11,99 227,6 222,4 203,5 218,3
8,16 202,8 206,4 199,7 211,65

5,56 186,0 191,7 194,5 202,3
2,89 170,4 168,8 180,8 179,6
1,54 153,8 149,4 160,1 149,0
0,77 136,6 130,5 128,5 109,1
0,71 121,2 128,6 124,7 104,8

1 .
" Z\X,» - xi‘ 4,9 9,1 13,2

Na podstawie tak opracowanych danych okresli¢, ktory z zastosowanych modeli jest najlepiej
dopasowany do uzyskanych wynikow

Opracowanie wnioskéw, komentarzy i spostrzezen
- uwagi i spostrzezenia zwigzane z wykonaniem ¢wiczenia
- prawidlowosci 1 niezgodno$ci wynikdéw pomiardéw skali barwnych wzorcow
- uzasadnienie eliminacji blednych pomiaréw
- komentarz dotyczacy zgodnosci/niezgodnos$ci zmierzonych wartosci y/m z
tymi obliczonymi na podstawie rozpatrywanych modeli
- uzasadnienie wyboru modelu adsorpcji
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Tab. 1. Warto$ci stale:

Co — poczatkowe stezenie barwnika [mg/dm?]

V - objetos¢ probek [ml]

C; — stezenie nasycenia barwnika [mg/dm?]

Tab. 2. Skala wzorcoOw

Tab. 3. Pomiary fotometryczne

Objetose Zmierzo If:)‘;gle(:’ls-c
roztworu o | Uzyskane . Nawazka .
N . . | Zmierzona na czenia
stezeniu Co | Stezenie /1 Lp| weglaw /1 rrs
Lp. odmierzona | wzorca wartos¢ robce wartos¢ | probki
3, | absorbancji ) P absor- do
do kolby [mg/dm°] [mg] .. .
[ml] bancji | pomiaru
barwy
1. 0 0 1 0 - -
2. 2
3. 3
4. 4
5. 5
6. 6
7. 7
8. 8
Tab.4. Wyniki pomiaréw
Nr C m y y/m
probki |[mg/dm’l | [g] [mg] [mg/g]
1. Co 0 0 -
2.
3.
4.
5.
6.
7.
8.
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Tab. 5. Wyniki obliczen

Izoterma
Lp. Freundicha Langumira BET
log C log y/m m/y 1/C C/C; (Cm)/[Y(Cs-C)]
1.
2.
3.
4.
5.
6.
7.
8.
Wartosci stalych
K n a b B a
Warto$ci wspélczynnikéw korelacji R?

Tab. 6. Wyniki obliczen wartosci y/m na podstawie poszczegdlnych modeli izoterm adsorpcji
warto$ci y/m

L C zmierzone | wg modelu | wg modelu | wg modelu

p- (tab. 4) Freundicha | Langumira BET
y/m y/m y/m y/m

1.

2.

3.

4.

5.

6.

7.

8.
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Te strone po wypetnieniu nalezy zostawi¢ u prowadzqcego

ﬁklad zespotu:

Przygotowujacy sprawozdanie:

.

Data:

Tab. 1. Warto$ci stale:

Co — poczatkowe stezenie barwnika [mg/dm?)

V - objetos¢ probek [ml]

C; — stezenie nasycenia barwnika [mg/dm’]

Tab. 2. Skala wzorcoOw

Objetosé
roztworu o | Uzyskane .
. . . . Zmierzona
stezeniu Co | Stezenie  x
Lp. . wartos¢
odmierzona | wzorca absorbancii
do kolby | [mg/dm?] L
[ml]
1. 0 0
2.
3.
4.
5.
6.
7.
8.

Tab. 3. Pomiary fotometryczne

Krotnos$¢
Nawazka Zmierzo rozc1e.en-
Lp | weglaw na czenia
P . warto$¢ | probki
probce
[me] absor- do
g bancji | pomiaru
barwy
I 0 - -
2
3
4
5
6
7
8
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Koagulacja i flokulacja zanieczyszczen

Podstawowe pojecia

Stopien dyspersji D: stosunek powierzchni danej substancji w stanie rozproszonym S do jej
objetosci V.

Rozmiar czastek: wymiar czastek niewidocznych gotym okiem waha sie w granicach 107 +
107 cm i zawiera sie pomiedzy ukladem czasteczkowym - roztwory wiasciwe, jednorodne — a
wielkos$cig mikrozawiesin.

Ruchy Browna: nieuporzadkowany ruch czastek pod wpltywem ruchow termicznych.
Zjawisko Tyndalla: ugiecie promieni §wietlnych w roztworze koloidalnym, widoczne jako
zmgetnienie proby.

Wystepowanie na granicy faz zjawisk powierzchniowych: nagromadzenie ladunkéw
elektrostatycznych na powierzchni, dlatego czastka ma tadunek zwany potencjatem [Labijak
2004]

Koagulacja — (z tac. coagulare), tzn. taczy¢ sie, krzepnaé. Proces koagulacji polega na
faczeniu si¢ czastek koloidalnych obecnych w wodzie w wigksze aglomeraty, ktore mozna
nastepnie usung¢ przez sedymentacje, flotacj¢ lub filtracje. W procesie tym wyrdznia si¢ trzy
odrebne wystepujace po sobie etapy: tworzenie si¢ koagulantu, destabilizacja koloidalnych
czastek zawieszonych, proces kolizji miedzyczasteczkowych prowadzacy do powstawania
aglomeratow zdolnych do sedymentacji.

Flokulacja — proces tworzenia aglomeratow (ktaczkow).

Koagulant to zwigzek chemiczny powodujacy destabilizacj¢ koloidu.

Flokulant to substancja podawana po procesie koagulacji w celu wspomagania etapu
tworzenia si¢ klaczkow koagulacyjnych (Nawrocki 2010).

Koagulacja

Oczyszczanie mechaniczne (sedymentacja) nie wystarcza do usuwania z wody drobnych
zawiesin 1 czastek koloidalnych o wymiarach 0,1 — 0,001 pm. Silne oddziatywania
elektrostatyczne utrzymujag te czastki w stanie zawieszenia i przeciwdzialajg taczeniu si¢ ich
w aglomeraty, tworzac stabilny uklad koloidalny. Czastki znajduja si¢ w ruchu wskutek
zderzen (ruchy Browna). Nie sg one widzialne pod zwyklym mikroskopem. Ksztalt czastek
koloidowych mozna okresli¢ tylko przy uzyciu mikroskopu elektronowego. Czastki
koloidalne tworza w cieczy faze rozproszong (zdyspergowang). Jesli czastki zdyspergowane
sa niezalezne od siebie 1 dzigki silom elektrostatycznym odleglo$ci miedzy nimi sa
dostatecznie duze — woéwczas mamy do czynienia z zolem. Strukture zolu mozna w pewnych
warunkach zniszczy¢ 1 doprowadzi¢ do laczenia si¢ poszczegdlnych czastek koloidalnych w
duze zespoly, ktore wytracaja si¢ jako zel. Uktady koloidowe charakteryzuje okre$lona
stabilno$¢, zalezna od uktadu sit, w wyniku ktérych jedne dazg do utrzymania czasteczek
koloidu w stanie rozproszenia, a inne do ich aglomeracji, tj. taczenia si¢ w wicksze skupiska.
Sitami stabilizujacymi sg przede wszystkim sily elektrostatyczne odpychania si¢ czastek
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koloidowych jednoimiennie natadowanych. Gléwna sita przeciwdziatajaca istnieniu zolu jest
duze napigcie powierzchniowe cieczy. Zanieczyszczenia koloidalne mozna usungé w procesie
koagulacji, ktéry polega na dodaniu do wody okreslonych substancji chemicznych, tzw.
koagulantow, ktore w wyniku hydrolizy tworza zwigzki wytracajace si¢ w postaci
ktaczkowatych, tatwo opadajacych zawiesin. Tworzace si¢ klaczki z powodu duzej
powierzchni wlasciwej powoduja adsorpcje zanieczyszczen koloidalnych i razem z nimi
opadaja w postaci osadu.

Koagulacja jest procesem powszechnie stosowanym w oczyszczaniu wickszosci wod
powierzchniowych i niektorych $ciekow. Jest to metoda oczyszczania wod i1 $ciekow
zawierajacych koloidy oraz zawiesiny trudno opadajace.

Istotg procesu jest zmniejszenie stopnia dyspersji uktadu koloidalnego w wyniku taczenia
si¢ pojedynczych czastek fazy rozproszonej w wicksze skupiska (aglomeraty), ktore nastgpnie
moga by¢ skutecznie usuwane w procesach sedymentacji/flotacji 1 filtracji. W wyniku
koagulacji usuwane sa czastki trudno opadajace oraz koloidalne decydujace o metnosci lub
intensywnosci barwy. Powierzchniowy tadunek elektryczny usuwanych z wody koloidéw jest
wynikiem sorpcji na ich powierzchni kationdw 1 anionéw obecnych w $ciekach lub dysocjacji
grup funkcyjnych obecnych w koloidach. Rodzaj 1 wiasciwosci koloidow zaleza od sktadu
sciekdw, s3 to jednak najczgsciej koloidy hydrofilowe powodujace czgsto stabilizacje
koloidéw naturalnych, a wigc utrudniajace destabilizacj¢ 1 aglomeracj¢ tych ostatnich. Do
destabilizacji takich uktadow koloidalnych wymagane sg duze dawki koagulantéw, a niekiedy
utleniacze chemiczne stosowane w celu zniszczenia koloidow ochronnych.

Wiasciwie przebiegajaca koagulacja zapewnia nie tylko duzy stopien usuwania koloidow i
zawiesin trudno opadajacych, ale rowniez zasocjowanych z nimi innych zanieczyszczen, w
tym rowniez mikrozanieczyszczen. Tak wigc efektem skutecznej koagulacji jest zmniejszenie
mgetnos$ci, intensywnosci barwy i wskaznikow zanieczyszczenia organicznego. Koagulacja
solami glinu i zelaza zapewni¢ moze roéwniez duzy stopien usuwania metali cigzkich.
Efektywnos¢ procesu zalezy od rodzaju metalu, gtownie jego formy wystepowania, rodzaju i
dawki koagulanta, sktadu fizyczno-chemicznego $cieku, a przede wszystkim wartosci pH.
Podczas koagulacji solami glinu i zelaza na klaczkach AI(OH); i Fe(OH)s sorbowane sa
gléwnie trudno rozpuszczalne zwigzki metali cigzkich, stad skutecznos$¢ ich usuwania jest
najwigksza w zakresie pH, przy ktérym rozpuszczalnos¢ Al(OH)s i Fe(OH)s jest najmniejsza i
istnieje mozliwo$¢ powstawania trudno rozpuszczalnych potaczen metali. W zwigzku z tym
dla wigkszo$ci metali cigzkich, przy braku ligandow organicznych, skuteczniejszym
koagulantem sg sole zelaza, ktore moga by¢ stosowane przy wyzszych wartosciach pH niz
sole glinu.

O wyborze koagulanta decyduje przede wszystkim jego przydatno$¢ do koagulowania
usuwanych koloidéw oraz pewnos$¢ tworzenia trwalych, trudno rozpuszczalnych i podatnych
na usuwanie z wody klaczkéw. Wazne sg réwniez tatwos¢ przygotowania roztwordw i ich
dawkowania, trwalo$¢ chemiczna roztworéw koagulanta, dostepnos$¢ na rynku oraz ich cena.
Do najczgsciej stosowanych koagulantow naleza sole glinu i zelaza tworzace w wyniku
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hydrolizy dodatnio natadowane polaczenia (hydroksykompleksy) skutecznie destabilizujace
zanieczyszczenia koloidalne.

Do zwiagzkow tych naleza:

siarczan glinowy; Al2(SO4)3*18H-0;

siarczan glinowo-potasowy; Al2(SO4)3*K2S04*24H,0;
siarczan zelazowy; Fex(S04)3*9H,0;

siarczan zelazawy; FeSO4*7H,0;

spolimeryzowany chlorek glinowy;

glinian sodowy; NazAl>O4,

chlorek Zelazowy; FeC13*6H-0.

Sposréd  dostepnych w  kraju koagulantow najtanszy jest siarczan zelazawy
(FeSO4*7H>0). Zalecany zakres odczynu dla tego koagulanta wynosi pH = 9 — 11.

Celem przyspieszenia powstawania klaczkow 1 ich sedymentacji, zwigkszenia
powierzchni witasciwej klaczkow, rozszerzenia optymalnego dla koagulacji zakresu pH 1
zmniejszenia dawki koagulanta stosowane s3 $rodki pomocnicze. Substancjami
wspomagajacymi koagulacje moga by¢ substancje nieorganiczne lub organiczne dawkowane
do Sciekdw rdwnoczesnie, z opoOznieniem lub z wyprzedzeniem w stosunku do czasu
dawkowania koagulanta podstawowego. Dawki substancji wspomagajacych sa mniejsze niz
koagulantow. Czgs¢ ze stosowanych substancji dziata jako obcigzniki ktaczkéw, a inne
wspomagaja flokulacje i nazywane sg flokulantami. Typowymi flokulantami sg krzemionka
aktywowana oraz polieektrolity (wysokoczasteczkowe polimery organiczne).

Koagulacja sciekow

Koagulacja to wytracanie koloidow w postaci zawiesin ktaczkowatych pod wplywem
czynnikow fizycznych lub chemicznych. Czynnikami fizycznymi sa: energia cieplna
(podgrzewania lub wymrazanie), energia fal mechanicznych (ultradzwigki, wibracje), energia
promieniowania (B,y, UV). Metody chemiczne polegaja na dodaniu do $ciekdéw soli
mineralnych zwigkszajacych stezenie jondéw dwu- i trojwartoSciowych. Powstaja czastki
koloidalne o znaku przeciwnym do zoli obecnych w S$ciekach. Substancje chemiczne
dodawane do $ciekdw w celu wywotania procesu koagulacji nosza nazwe koagulantow.

Proces koagulacji chemicznej przebiega w dwoch fazach: destabilizacji uktadow
koloidalnych i flokulacji.

Destabilizacja uktadow koloidalnych zachodzi bezposrednio po dodaniu roztworu
koagulantu do $ciekow. W fazie tej mozna rozrézni¢ dwa etapy. W pierwszym etapie pod
wptywem wielu reakcji chemicznych (gtownie hydrolizy) i zjawisk fizykochemicznych
(adsorpcji jonow) tworza si¢ koloidalne kompleksy wodorotlenkéw, z udzialem kationow
koagulantu, lub nastepuje dysocjacja koagulantu w $ciekach. Drugi etap to destabilizacja zoli
zawartych w $ciekach polegajaca na zmianie ich potencjatu elektrokinetycznego { do wartosci
mieszczacych si¢ w przedziale od - 30 mV do + 30 mV. Czastki o takim potencjale tatwo
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tacza si¢ ze soba, gdyz zmniejszajg si¢ sity odpychania elektrostatycznego. Koagulantami sg
gléwnie sole zelaza (III) 1 glinu (III) a takZze mozna uzywac soli zelaza (II) 1 wapna.

Flokulacja to druga faza koagulacji, nastgpuje ona w wyniku zrownowazenia tadunku
powierzchniowego czastek koloidalnych co powoduje zwigkszenie prawdopodobienstwa
laczenia si¢ poszczegolnych czastek ze sobg.

Proces klaczkowania zalezy od wielkosci czastek koloidalnych i zawiesin klaczkowatych.
Zastosowanie koagulantow polimerycznych, umozliwia zmniejszenie dawek koagulantu 1
wptywa korzystnie na szybkos$¢ flokulacji. W procesie oczyszczania §ciekow wykorzystuje
si¢ syntetyczne czastki koloidalne o duzej masie czasteczkowej 1 znanym tadunku
powierzchniowym — polielektrolity. (Lomotowski, Szpindor, 2002).

Literatura: )
1. Kowal A.L., Swiderska-Bro6z M.: ,,Oczyszczanie wody”, PWN, Warszawa-Wroctaw
1998

2. Obarska-Pempkowiak H.: ”Technologia wody”, Politechnika Gdanska, Gdansk 1997

3. Labijak H. 2004: Technologia wody. Cwiczenia laboratoryjne. Wyd. Politechniki
Poznanskiej. Poznan.

4. Lomotowski J., Szpindor A. 2002: Nowoczesne systemy oczyszczania $ciekOw.
Arkady. Warszawa.

5. Nawrocki J. 2010: Uzdatnianie wody. Procesy fizyczne, chemiczne i biologiczne.
PWN. Warszawa.

Zagadnienia do zaliczenia:
1. Rodzaje i struktura czastek koloidalnych
2. Mechanizm procesu koagulacji i flokulacji
3. Reagenty stosowane w procesie koagulacji i flokulacji
4. Przeliczanie dawek reagentdw 1 ich roztworéw oraz parametréw doboru dawki

optymalne;j
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Cel i sposob wykonania ¢wiczenia

Celem ¢wiczenia jest ustalenie optymalnych dawek FeSO4+*7H>O 1 flokulanta
Magnafloc 919 (syntetyczny flokulant na bazie akryloamidu) w procesie oczyszczania $cieku
modelowego.

Wykonanie ¢wiczenia polega na przeprowadzeniu serii koagulacji réznymi dawkami
koagulanta, obejmujaca 5-6 probek w celu ustalenia dawki optymalnej. Parametrem
okreslajacym dobor dawki jest stopien redukcji barwy. Stopien redukceji barwy probek Scieku,
poddawanych koagulacji réznymi dawkami koagulanta, okreSlony zostanie przez
fotometryczny pomiar absorbancji.

W oparciu o dokonane pomiary okre$lona zostanie optymalna dawka koagulanta i wapna.
W kolejnej serii (8 probek) dla scieku poddawanego koagulacji optymalng dawka koagulanta
okreslone zostang efekty zastosowania polimerycznego flokulanta. Poréwnanie efektow
uzyskiwanych dla r6znych dawek flokulanta pozwoli okresli¢ jego optymalng dawke.

Do badan wykorzystywany jest Sciek modelowy, 5% roztwor FeSO4*7H>0, 1% zawiesina
Ca(OH)2 1 0,01% roztwor Magnafloc 919 (M919).

Testy koagulacji

W celu okreslenia optymalnej dawki koagulanta 1 sprz¢zonej z nim dawki Ca(OH). nalezy
do 5 zlewek odmierzyé¢ po 0,5 dm® Sciekdw. Nastepnie nalezy przyja¢ 5 réznych dawek
koagulanta z zakresu 100 — 500 mg/dm® (dawka w przeliczeniu na staty FeSO4*7H,0) i
obliczy¢, wymagane do utrzymania odpowiedniego odczynu, objetosci zawiesiny
Ca(OH)..

Relacja pomigdzy dawkami reagentow (5% r-r FeSO4*7H20 i 1% zawiesina Ca(OH),), dla
przygotowanego $cieku modelowego, okreslona zostata nastepujaca zalezno$cia:

DCa(OH)z = 295'DFeSO4 +4-V

gdzie:
Deyomy,- objetos¢, w  ml, 1% zawiesiny Ca(OH):
odmierzanej do probki $cieku o objetosci V
(1% zawiesina w 1 ml zawiera 10 mg Ca(OH)2)

D
FeS04 _ objetosé, w ml, 5% roztworu FeSO4*7H20 odmierzanej do
probki $cieku o objetosci V' (5% roztwor w 1 ml zawiera
50 mg koagulanta)
vV -  objeto$¢ probki Scieku uzytego do badan w dm?

Zalezno$¢ powyzsza uwzglednia dawke wapna wymagang do utrzymania odpowiedniego
odczynu $cieku (wspotczynnik 4 — zalezny od jakosci $cieku) i dawke potrzebng do
wytracenia wodorotlenkow zelaza (wspdlczynnik 2,5 — zalezny od stechiometrii reakcji
pomigdzy koagulantem i wodorotlenkiem wapnia oraz stezen ich roztwordw) i moze by¢
stosowana wyltacznie do S$cieku przygotowanego do C¢wiczen 1 przy stosowaniu
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roztwordéw/zawiesin FeSO4 1 Ca(OH); o podanych w instrukcji stezeniach. Jest to zaleznos¢
empiryczna, nie ma potrzeby jej zapami¢tywania, i nie moze by¢ traktowana jako uniwersalna
do obliczen dawki Ca(OH), w jakimkolwiek innym przypadku.

Rys. Schemat uktadu testow koagulacji.

sciek sciek $ciek $ciek sciek sciek

koagulant koagulant oagulant koagulant oagulant koagulant
+ wapno + wapno wapno + wapno + wapno + wapno
- - - - -

o 1 - i - i - i o i

'."_il L o T Lo

3 uf C C C 3 uf

L. | . . .

.99 9.9.

Po okresleniu 5-6 dawek koagulanta (i przeliczeniu ich na objetosci roztworu) oraz wapna

/
/

nalezy do 5-6 zlewek, umieszczonych w laboratoryjnym aparacie do koagulacji, dodac
obliczone objetosci zawiesiny wapna i nastgpnie roztworu koagulanta (w miar¢ mozliwosci
réwnoczesnie do wszystkich probek). W czasie dwoch minut nalezy prowadzi¢ szybkie
mieszanie a nastepnie przez 15 minut mieszanie wolne (wg zaprogramowanych na aparacie
do koagulacji szybkos$ci mieszania). Nastepnie okresli¢ stopien redukcji barwy dla
zastosowanych dawek koagulanta w przefiltrowanych probkach. Na podstawie uzyskanych
warto$ci redukcji barwy w zestawieniu z dawkami koagulanta nalezy w ustali¢ optymalng
dawke koagulanta.

Oznaczanie stopnia redukcji barwy
Scieki po koagulacji przesaczy¢ i oznaczy¢ absorbancje klarowanych $ciekow (Spekol 11,

A= 610 nm, kuwetka 5 cm). Uzyskang redukcj¢ barwy obliczy¢ wg zaleznosci:

R=101,35-30,386%*A
Gdzie: R —procentowa redukcja barwy [%]
A — absorbancja probki (mierzona wzgledem wody redestylowane;j)

Podana zalezno$¢ moze by¢ stosowana tylko i wylacznie do obliczen stopnia redukcji barwy dla
scieku przygotowanego do wykonania ¢wiczenia przy A = 610 nm,i kuwetce 5 cm 1 nie ma potrzeby
jej zapamietywania. Dla kazdego innego $cieku zalezno$¢ pomiedzy jego absorbancjg a barwa
(stopniem redukcji barwy) bedzie inna i musi zosta¢ ustalona indywidualnie.
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Okres$lanie dawki optymalnej koagulanta.
Dawka optymalna jest pojeciem zardwno technologicznym jak i ekonomicznym.
W zakresie niskich dawek efekt szybko rosnie, stosowanie wyzszych dawek jest
uzasadnione zaré6wno technologicznie (wysoki przyrost efektu przy niewielkim wzro$cie
dawki) jak i ekonomicznie (stosunkowo male naklady do uzyskania znacznej poprawy
produktu). W obszarze dawek wysokich moze wystapi¢ sytuacja, w ktorej dalsze
zwigkszanie dawki nie powoduje wzrostu efektow — zarowno z technologicznego jak i
ekonomicznego punktu widzenia nie jest celowe stosowanie wyzszych dawek. Najczesciej
jako dawke optymalng przyjmuje si¢ taka, ktorej dalszy wzrost nie daje znaczacej poprawy
uzyskiwanych efektow. O doktadnym okresleniu dawki optymalnej decyduje czynnik
ekonomiczny. Im cenniejszy jest uzyskiwany jest efekt (np. redukcja barwy) od czynnika
dajacego ten efekt (ilos¢ koagulanta) tym bardziej dawka optymalna przesuwa si¢ w strong
warto$ci wigkszych. W sytuacji odwrotnej (efekt malo istotny ekonomicznie i drogi
koagulant) dawka optymalna przesuwa si¢ w stron¢ wartosci nizszych. Przy braku danych
dotyczacych aspektéw ekonomicznych dawke optymalng mozna przyjac jako taka, ktorej
wzrost nie powoduje zwiekszania efektu.
Przy wykonywanym d¢wiczeniu jako dawke optymalng, okreslong na podstawie 5-6
pomiardw, przyjac taka, przy ktorej, pomimo jej zwigkszania, nie otrzymujemy znaczacej
poprawy efektow koagulacji (redukcji barwy).

Rys. Szkic przyktadowej zaleznos$ci efektu koagulacji
(stopnia redukcji barwy) od dawki koagulanta

A
efekt
koagulacji
Dawka
- » koagulanta

obszar, w ktorym maty obszar, w ktorym duzy

przyrost dawki daje przyrost dawki daje

duzy przyrost efektu niewielki przyrost efektu

Przygotowanie probki Scieku koagulowanego optymalna dawka
Po przyjeciu optymalnej dawki koagulanta i obliczeniu dla niej wymaganej dawki wapna
nalezy przeprowadzié¢ koagulacje 2 dm? $cieku (2 zlewki po 1 dm?). Po etapie szybkiego
mieszania (2 min) i 5-cio minutowym wolnym mieszaniu zawarto$¢ zlewek przela¢ do 8
cylindrow, po 200 ml do kazdego.
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Testy flokulacji

Do cylindrow z probkami $cieku po koagulacji odmierzy¢ objetosci roztworu flokulanta (1
ml 0,01% roztworu M919 zawiera 0,1 mg flokulanta) odpowiadajace dawkom 0; 0,1; 0,5;
1; 1,5; 2; 3 i 4 mg/dm? $cieku. Bezposérednio po dodaniu flokulanta zawarto$é cylindra
wymiesza¢ poprzez dwukrotne jego odwrocenie. Po wymieszaniu obserwowaé proces
sedymentacji notujac (opisowo) wielko$¢ ktaczkow i stopien klarownos$ci gornej warstwy
scieckobw po okoto 10-15 minutowej sedymentacji. Dla kazdej z probek oszacowad
szybko$¢ opadania ktaczkow.

Okreslanie efektow flokulacji

- wielkos¢ ktaczkow
zanotowaé opisowo (bardzo drobne, drobne, $rednie, duze, bardzo duze), pordwnawcza
wielkos$cig ktaczkow moze by¢ ich wielko$¢ w probcee bez flokulanta

- stopien klarownos$ci gornej warstwy $ciekow
zanotowa¢ opisowo (bardzo me¢tna, metna, Srednio klarowna, klarowna, bardzo
klarowna) poréwnawczg klarownoscig moze by¢ klarowno$¢ gérnej warstwy scieku w
prébee bez flokulanta

- szybko$¢ opadania klaczkow
oszacowac np. w cm/min mierzac czas, w ktorym opadajace ktaczki przemieszczg sie o
przyjety dystans; zmierzy¢é w poczatkowym okresie flokulacji (w kilka minut po
dodaniu flokulanta)

Doboér optymalnej dawki flokulanta
Na podstawie zalezno$ci pomiedzy dawkami flokulanta, wielkosciag klaczkow,
klarownos$cig gornej warstwy $ciekow 1 szybkosciag opadania przyja¢ jego optymalna
dawke (taka, ktorej zwigkszanie, nie daje znaczacej poprawy uzyskiwanego efektu).

Opracowanie wynikow pomiaréw polega na:
1. Wykresleniu zalezno$ci stopnia redukcji barwy od dawki koagulanta
2. Okresleniu optymalnej dawki koagulanta
3. Wykresleniu zaleznosci szybkosci opadania ktaczkéw od dawki flokulanta
4. Przyjeciu zatozen do okreslenia i okresleniu optymalnej dawki (dawek) flokulanta
oraz uzasadnieniu dokonanego wyboru w oparciu o uzyskane wyniki
5. Opracowaniu wnioskow, komentarzy i spostrzezen
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Tab.1. Zaleznos¢ stopnia redukcji barwy od dawek koagulanta.

Objetos¢ probek Scieku V =.................... dm’
Nr Do koagrlﬂ;?(;?rﬁ D wiﬁ; dm’® | Absorbancja Stopiefi re((i)ukcj i
ml Scieku ml Scieku barwy [%]
1.
2.
3.
4.
5.
6.
Optymalna dawka koagulanta:
ml/dm? $cieku = mg/dm? $cieku =
Optymalna dawka wapna:
ml/dm? $cieku = mg/dm? $cieku =
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Tab. 2. Zalezno$¢ efektéw sedymentacji od dawek flokulanta (dla Scieku skoagulowanego optymalng dawka koagulanta)

Objetos¢ probki Scieku =........ccceevveeeeeenee. dm’

objetos¢ r-ru
flokulanta [ml]

Dawka flokulanta
[mg/dm? $cieku]

Klarownos¢ gornej
warstwy roztworu
[opisowo]

Wielkos¢ ktaczkow
osadu [opisowo]

Szybkos¢ opadania
ktaczkow
[cm/min]

Inne spostrzezenia
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Te strone po wypetnieniu nalezy zostawi¢ u prowadzqcego

Sktad zespotu:
Przygotowujacy sprawozdanie:

Pozostali:

.

Data:

~

Tab.1. Zaleznos¢ stopnia redukcji barwy od dawek koagulanta

Objetos¢ probek scieku V =

dm

3

Dawka koagulanta

Dawka wapna

ml

mg/dm’
Scieku

ml

mg/dm?
scieku

Absorbancja

Stopien redukcji
barwy [%]

Optymalna dawka koagulanta:

ml/dm? $cieku =

mg/dm? $cieku =

Optymalna dawka wapna:

ml/dm? $cieku =

mg/dm? $cieku =

/
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Tab. 2. Zaleznos¢ efektow sedymentacji od dawek flokulanta (dla scieku skoagulowanego optymalna dawka koagulanta)

Objetos¢ probki scieku = dm’

objetos¢ r-ru
flokulanta [ml]

Dawka flokulanta
[mg/dm? $cieku]

Klarownos¢ gornej
warstwy roztworu
[opisowo]

Wielkos$¢ ktaczkow
osadu [opisowo]

Szybkos¢ opadania
ktaczkow
[cm/min]

Inne spostrzezenia
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Napowietrzanie wody

Rozpuszczony tlen w wodach naturalnych ma podstawowe znaczenie dla wszelkich
proceséw chemicznych i biochemicznych. Jest niezbedny do zycia ryb i innych organizmoéow
wodnych. Zawarto$¢ tlenu rozpuszczonego w wodzie jest wynikiem rownowagi migdzy
zuzywaniem tlenu a jego dostarczaniem.

Procesy zachodzace w obecno$ci tlenu nazywaja si¢ aerobowymi i prowadza do
zmniejszenia zawarto$ci zanieczyszczen w wodzie. W przypadku braku tlenu w wodzie
ustalaja si¢ warunki anaerobowe (beztlenowe) 1 zachodza procesy, w ktorych powstaja
substancje toksyczne, czesto o nieprzyjemnym, odrazajacym zapachu. Zuzywany tlen
rozpuszczony uzupeklniany jest tlenem doprowadzanym z atmosfery. Poza natlenieniem
powierzchniowym zrédlem tlenu w wodzie moze by¢ fotosynteza. Im deficyt tlenu
rozpuszczonego jest wiekszy tym szybko$¢ przenikania tlenu do wody jest wieksza.
Natlenianie zbiornikow wodnych zalezy od stosunku powierzchni zbiornika do catej masy
wody, a takze od turbulencji warstw powierzchniowych. Skuteczno$¢ natleniania wody
podczas przeptywu przez kaskady, stopnie wodne, komory zapoér i1 inne budowle
hydrotechniczne jest znacznie wigksza niz pobieranie tlenu przez statyczne lustro wody.
Rozpuszczalnos$¢ tlenu w wodzie zalezy od temperatury i z jej wzrostem maleje. Zjawisko
niedotlenienia wody moze wystapi¢ przy obecnosci pokrywy lodowej, jak tez przy pokryciu
wody warstwa olejow. W przypadku znacznego doptywu zanieczyszczeh organicznych do
wody moze tatwo doj$¢ do nadmiernego zuzycia tlenu i przejscia w warunki beztlenowe.
Stezenie tlenu w wodzie naturalnej moze podlega¢ znacznym wahaniom — od wartosci
bliskich zera do stanu przesycenia. Zawarto$¢ rozpuszczonego tlenu w wodach naturalnych
wynosi od 0 do 14,62  mgOy/dm®  [Dojlido 1995,  Imhoff 1996,
www.chem.ug.edu.pl/zis/c_2.pdf].

Rozpuszczalnos¢ tlenu w wodzie maleje ze spadkiem cis$nienia. Rozpuszczalno$¢ tlenu ¢’
przy ci$nieniu atmosferycznym innym niz 1013 hPa (1 atm) mozna obliczy¢ ze wzoru

! pa_pw

:C.

C T 1013,25- p,

gdzie:
pa — ci$nienie atmosferyczne, hPa,

pw — ci$nienie czastkowe pary wodnej w kontakcie z powietrzem w danej temperaturze, hPa.

Nasycenie wody tlenem

Zawarto$¢ tlenu w wodach naturalnych podaje si¢ w procentach nasycenia wody tlenem w
danej temperaturze. Stopien nasycenia wody tlenem jest to stosunek zawartos$ci tlenu
rozpuszczonego w badanej wodzie do maksymalnej zawartosci tlenu w wodzie destylowane;j
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w danej temperaturze przy ci$nieniu 760 mmHg (1013,25 hPa). Warto$¢ t¢ przedstawiamy

jako procent nasycenia (X) postugujac si¢ przyblizong zalezno$cia:

X:£o 1013,25 100 [%]

¢ p

gdzie:

X — stopien nasycenia wody tlenem, %;

C — zawarto$¢ tlenu rozpuszczonego w badanej wodzie, mg O,/dm?;

Cs — maksymalna ilo$¢ tlenu (w mg/dm®) zawarta w wodzie destylowanej o temperaturze
badanej wody, potrzebna do nasycenia wody tlenem po zetknig¢ciu si¢ z wolnym
powietrzem przy ci$nieniu 1013,25 hPa; wartos$¢ ta odczytuje si¢ z tablic

pa — ci$nienie barometryczne w czasie pobierania probki wody, hPa.

Jezeli tlen rozpuszczony w wodzie znajduje si¢ w rOwnowadze z tlenem wystepujacym w
atmosferze, méwimy wtedy o stuprocentowym nasyceniu wody tlenem, jesli za$ przekracza ta
warto$¢ (przy danej temperaturze 1 ci$nieniu) wystgpuje zjawisko przesycenia wody tlenem (i
innymi gazami zawartymi w powietrzu). Moze to by¢ spowodowane gwaltownym wzrostem
temperatury lub spadkiem ci§nienia. Zrédtem przesycenia wody tlenem moze byé takze
fotosynteza. Zjawisko to jest niekorzystne z punktu widzenia biocenozy wodnej. W wodzie
przesyconej tlenem (gazami) ryby zapadaja na ,,chorobe babelkowa”. Przy zawartosci tlenu w
wodzie ponizej 30% nasycenia (ponizej 2-3mg/dm?) nastepuje $nigcie ryb i zaburzenia
rozwoju wielu innych organizméw wodnych. W takiej wodzie zachodzg procesy anaerobowe
czemu towarzyszy wydzielanie nieprzyjemnych zapachéw [Dojlido, 1995].

Proces samooczyszczania si¢ powierzchniowych wod ptynacych i stojacych jest naturalny,
przebiega samorzutnie. Ma on miejsce wowczas, gdy do wody zostang wprowadzone
zanieczyszczenia organiczne ulegajace biodegradacji. W samooczyszczaniu biorg udziat
jednostkowe procesy fizyczne, chemiczne i biologiczne. Najwazniejsze z nich to:

» rozcienczenie i wymieszanie zanieczyszczen z woda odbiornika,
» sedymentacja zawiesin,

» adsorpcja zanieczyszczen,

» biodegradacja substancji organicznych,

» reaeracja (pobieranie tlenu z powietrza) wod.

Przebieg 1 efektywno$¢ tych procesOw jest limitowany ilo$cig tlenu rozpuszczonego
[Janosz-Rajczyk, 2004].

W celu biologicznego rozktadu zwigzkéw organicznych trzeba dostarczy¢
mikroorganizmom tlen, ktéry jest im niezb¢dny do zycia.
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Funkcje napowietrzania wody lub $ciekow:

» zapewnienie ciaglego dostarczania tlenu do zbiornika/komory i utrzymania w niej
warunkow tlenowych,

» mieszanie zawarto$ci np. komory napowietrzania i utrzymanie ktaczkow osadu
czynnego w stanie zawieszonym,

» usuwanie zelaza i manganu z wody.

Napowietrzanie powinno by¢ odpowiednio intensywne, ale koszt napowietrzania stanowi
gléwna pozycje w kosztach np. eksploatacji oczyszczalni Sciekdéw i z tego wzgledu poszukuje
si¢ sposobOw napowietrzania o duzej skutecznosci i jednocze$nie najtanszych. Do
porownania i oceny réznych typdéw i konstrukcji urzadzen, stluzacych do wprowadzenia
powietrza (i tym samym tlenu) do zbiornikow/komor stosuje si¢ m. in. pomiar ,,zdolnosci
wprowadzania tlenu do cieczy”. Parametr ten okresla si¢ skrotem OC (z ang. oxygenation
capacity).

Oznaczanie tlenu rozpuszczonego metoda Winklera

Zasada metody. W procesie utrwalania probki wody lub $cieku wprowadzany mangan,
jako roztwor MnSQOas, w $rodowisku zasadowym (KI + KOH) wytraca si¢ w postaci biatego
osadu Mn (OH), wedhug reakcji:

Mn*" + 20H"

Mn (OH),
biaty osad

Zawarty w badanej probie rozpuszczony tlen utlenia Mn (II) do Mn (IV) zgodnie z
reakcja:

2 Mn (OH), + 02 Mn O (OH),
jasnobragzowy osad

W $rodowisku kwasnym pod wptywem Mn (IV) wydziela si¢ z jodku potasu wolny jod w
ilosci rownowaznej zawartosci tlenu w badanej probce zgodnie z nastepujacymi reakcjami:

Mn O (OH), + 4H* Mn * + 3 H,0
Mn + 2T MnZ + 1,

Wydzielajacy si¢ jod oznacza si¢ metoda miareczkowa za pomocy triosiarczanu (VI) sodu
wobec skrobi jako wskaznika.

I, +28,05% — S40¢* + 2I
W oznaczeniu przeszkadzaja: zawiesiny w iloSci powyzej 50 mg/dm?, substancje
utleniajace jodki do wolnego jodu (np. wolny chlor) oraz substancje utleniajace sie

wydzielanym wolnym jodem w §rodowisku kwasnym lub tlenem w §rodowisku zasadowym.
W takim wypadku nalezy rozcienczy¢ probki wody lub Scieku.
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Wykonanie ¢wiczenia

Pobieranie probek wody do oznaczania tlenu rozpuszczonego

Probki wody do oznaczania tlenu nalezy pobra¢ w ten sposob, aby minimalizowa¢ kontakt
wody z powietrzem atmosferycznym. Probki do oznaczania tlenu nalezy pobiera¢ do butelek
o pojemnosci okoto 100 cm?®, z korkami na szlif, ktore umozliwiaja zamkniecie butelki bez
pecherzyka powietrza.

Probki pobieramy z komory napowietrzania przed napowietrzaniem (dwie) oraz w trakcie
napowietrzania (po dwie z kazdego czasu). Przed przystapieniem do poboru probek nalezy
zmierzy¢ temperatur¢ wody. Podczas napowietrzania, probki pobiera¢ po uptywie czasu
okreslonego w tabeli 2., mierzonego od momentu rozpoczg¢cia napowietrzania.
Napowietrzanie nalezy prowadzi¢ przez 40 minut.

Oznaczenie tlenu rozpuszczonego wg PN-EN 25813 (PN-ISO 5813)

Norma wprowadza specyficzny sposob podawania stezeh normalnych (val/dm?).
Poniewaz gramorownowaznik (val) nie jest oficjalng jednostka uktadu SI w normie st¢zenia
normalne podawane sg jako molowe z uwzglednieniem masy molowej substancji przeliczonej
na mas¢ gramorownowaznika substancji. Dla kwasu siarkowego st¢zenie podawane jest jako
c(1/2 HaSO4), dla jodanu potasu jako c(1/6 KIOs;), a dla tiosiarczanu sodu c(NazS203).
Wiynika to z relacji: 1 mol H2SO4 = 2 vale H2SO4; 1 mol KIO; = 6 vali KIOs; 1 mol NazS,03
= 1 val NaxS>03. Podane w normie stezenia molowe C(Na23203) i C(l /6 KIO3) nalezy

traktowa¢ jako stezenia normalne (val/dm?).

Odczynniki i roztwory
- alkaliczny odczynnik jodkowo-azydkowy (azydek sodu jest silng trucizng)
- jodek potasu
- r-r siarczanu manganu (MnSOs)
- roztwor kwasu siarkowego ¢(1/2 H2SO4) = 2 mol/l
- roztwor stezonego kwasu siarkowego (1+1) — silnie zragcy
- skrobia, roztwor 1% (10 g/1)
- mianowany r-r jodanu potasu c(1/6 KIO3) = 0,010 mol/l
- r-r tiosiarczanu sodowego c(NaS>203) ~0,010 mol/l

Roztwory tiosiarczanu sodu, szczegdlnie o niskim stezeniu, sg roztworami nietrwatymi — z
biegiem czasu ulegaja rozkltadowi, a ich stezenie si¢ zmniejsza. Stezenie roztworu
tiosiarczanu sodu nalezy, w zwigzku z tym, oznaczy¢ bezposrednio w dniu wykonywania
oznaczen zawartos$ci tlenu rozpuszczonego. Analitycznie jest to czynno$¢ niezalezna od
oznaczen wykonywanych na pobranych do analizy probkach i mozna ja wykona¢ przed lub
po oznaczeniu probek. W celu sprawdzenia stezenia stosowanego r-ru tiosiarczanu
miareczkuje si¢ nim jod wydzielony przez $ci$le okreslona ilo$¢ jodanu potasu.
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Stezenie ~0,01 mol/l roztworu tiosiarczanu sodowego (jako stezenie normalne - n) oblicza
sie, w oparciu o zasadg, ze 1 val (1/6 mola) KIO; reaguje z 1 valem Na>S>03 (1 mol) i
wyprowadzonej na tej zasadzie (V1Ci = V2C2) zaleznoSci:

nzﬂ-0,0l
V.

2
w ktérym:
Vi — objetosé 0,01 m roztworu jodanu potasu uzyta do oznaczenia [cm?]
V2 - objetos¢ ~0,01 m roztworu tiosiarczanu sodowego zuzytego do
miareczkowania [cm’]

KIO3 +5KI+3 H2SO4 2> 3L +3 HO+ 3 KaSO4

(105 +51 +6H > 3L+3H0) 1 mol KIOs (6 vali) wydziela 6 vali jodu
3L+68,05 > 38406 + 61 6 vali wydzielonego jodu reaguje z 6 molami
3 I + 6 Na2S203> 3 NayS406+ 6 Nal (valami) tiosiarczanu sodu

Czyli sumarycznie 1/6 mola jodanu potasu (1 val) odpowiada 1 molowi (1 val)
tiosiarczanu sodu, a zuzyty, w trakcie miareczkowania 1 val tiosiarcznau sodu odpowiada
1 val tlenu (O2+4e2>407: 1 mol Oz (32g) — 4 val O2: 1 val O, — 8g: 1 mval O — 8 mg).

Oznaczenie st¢Zenia stosowanego roztworu tiosiarczanu sodu:
(wykona¢ dwukrotnie)

1. W kolbie stozkowej o pojemnosci ~300 cm?, w 100-150 ml wody, rozpuscié¢ okoto
0,5 g jodku potasu (jedna ptaska tyzeczka dotaczona do pojemnika z odczynnikiem)

2. Doda¢ 5 ml r-ru kwasu siarkowego c(1/2 H2SO4) = 2 mol/l, zamiesza¢ i doda¢ 20,00
ml r-ru jodanu potasu c(1/6 KIO3) = 0,010 mol/l, uzupetni¢ woda do okoto 200 ml

3. Natychmiast miareczkowaé r-rem tiosiarczanu sodowego c¢(NaS>03) ~0,010 mol/l
dodajac pod koniec miareczkowania (przy barwie jasno zéttej) ~1 cm?® skrobi (jedna
objetos¢ wkraplacza). Po dodaniu skrobi miareczkowaé do odbarwienia. Zanotowac
wynik odczytany z biurety.

Oznaczenie tlenu rozpuszczonego w pobranych probkach
Nalezy wykona¢ po dwa oznaczenia dla kazdego czasu pobrania probek. W przypadku

niezgodnos$ci uzyskanych wynikéw wykonaé¢ dodatkowo trzecie oznaczenie.

1. Do kolby z pobranymi probkami wody dodaé, wprowadzajac koniec pipety pod

powierzchnie wody, 1 cm® roztworu siarczanu manganowego i 2 cm?® alkalicznego

odczynnika jodkowo-azydkowego.

2. Kolbe zamkna¢ szczelnie korkiem tak, aby pod nim nie powstal pecherzyk
powietrza (przy zamykaniu kolby cze$¢ probki wyplywa na zewnatrz — kolbe
umies$ci¢ na tacy). Przewroci¢ butelke kilkanascie razy dnem do gory w celu
doktadnego wymieszania zawartosci. Pozwoli¢ osiada¢ tworzonej zawiesinie przez
przynajmniej 5 minut, a nastgpnie znowu mieszaé, odwracajac butelke, aby
zapewni¢ jednorodno$¢ mieszaniny.
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Pozostawi¢ kolby w ciemnym miejscu (np. zamknigta szafka) az do opadnigcia
zawiesiny na dno (zawiesina powinna znajdowaé si¢ w jednej trzeciej objetosci
kolby — przy stosowanych do oznaczen kolbach stozkowych odpowiada to ok. 1 cm
wysokosci osadu na dnie kolby),

Wyjaé kolby z szafki i doda¢ powoli 1 cm?® roztworu stezonego kwasu siarkowego
(1+1), wprowadzajac koniec pipety pod powierzchni¢ cieczy, kolbg zamknaé
korkiem a nastepnie mieszaé/wstrzasa¢ tak dlugo, az caty osad rozpusci sig, a jod
zostanie rownomiernie rozprowadzony.

Z tak przygotowanej probki odmierzy¢ do kolby stozkowej, o pojemnosci okoto
250 cm?, 50 cm?® roztworu i miareczkowaé ~0,01 tiosiarczanem sodowym. Wolny
jod wystepujacy w probce nadaje jej kolor zéito-brazowy. Odmiareczkowanie
czescei jodu zmniejsza intensywnos¢ zabarwienia. Po osiggnieciu barwy jasno zoéttej
(okolica koficowego punktu miareczkowania) do probki nalezy doda¢ ~1 cm?
skrobi (jedna objeto$¢ wkraplacza). Po dodaniu roztworu skrobi roztwor nalezy

miareczkowa¢ do odbarwienia. Zanotowa¢ wynik odczytany z biurety.

Obliczenia parametru OC

Na podstawie wykonanych pomiaréw nalezy obliczy¢ zdolno$¢ wprowadzania tlenu
do cieczy OC (Oxygen Capacity), ktora jest szybkos$cig natleniania cieczy przy petnym
deficycie tlenowym.

Przyjmujac, Ze stezenie tlenu w probce wody jest wykladnicza funkcja czasu
napowietrzania, mozna okresli¢ algorytm obliczen wartosci OC, zaleznej od uzyskanych

wynikow

pomiardéw stezenia tlenu rozpuszczonego po réznych czasach napowietrzania.

A
C
Cs
——
c C C~f(1)
Al \
¢ Tt
OC=tga

Stosowane oznaczenia:
Cy — poczatkowe stezenie tlenu [mg O2/dm?]
C; — stezenie tlenu w wodzie w stanie nasycenia w temperaturze pomiaru [mg Oz/dm?]

CS283 K

- stezenie tlenu w wodzie w stanie nasycenia w temperaturze 283 K [mg O2/dm’]

t — czas napowietrzania
C; - stezenie tlenu w wodzie po czasie ¢ [mg O»/dm?]

k283

kT

- wspotczynnik przeliczeniowy statej dyfuzji tlenu w zaleznosci od temperatury (T)
oznaczania na temperature 283 K
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Funkcja okreslajaca zalezno$¢ stgzenia tlenu rozpuszczonego od czasu napowietrzania
musi spetniaé nastepujace warunki poczatkowe:

dlatr=0 C:=Cy

dla = Cz = Cs

Wyktadnicza funkcja spetniajaca te warunki jest funkcja:
C, =f(t)= Cs(l - CSC_ G, e_b’]

S

OC jest szybko$cig natleniania przy pelnym deficycie tlenowym czyli wartoscia
pierwszej pochodnej funkcji C; w punkcie, dla ktérego C,=0.

dc,
dt

»Przesuniecie czasu”, dla ktorego stezenie C; przyjmuje wartoS¢ zerowa mozna
obliczy¢ podstawiajac do rownania funkcji C;=0:

ozq@—q_qaﬂ
C

s

¢,=0 = b(Cs - CO )e_bt

1 C
t=——In g
Cs - CO
Warto$¢ pierwszej pochodnej funkcji w punkcie ¢=-——1In : Jest szukang warto$cia
b C,-C
OC s 0
In &8
& 1 ¢ = b(Cs _Co)e G = bC,
dt t:—;lnC‘c_‘C0
OC =bC,

Wartos¢ wspoétczynnika b mozliwa jest do obliczenia na podstawie znajomosci ksztattu
funkcji C;=f(?) 1 dokonanych pomiaréw zmian st¢zenia tlenu rozpuszczonego w czasie:

Q=f@=Q@—ng%W]
Cs — Ct —

In =
Cs - C'O

—bt

Roéwnanie mozna zlinearyzowa¢ wprowadzajac zmienng pomocniczg Y:

W tak wprowadzonym uktadzie wspotrzednych (7, Y) rownanie przybiera postac linii
prostej:

Y =-bt,
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Obliczenie wartosci wspoOtczynnika b mozliwe jest przez aproksymacje wynikow
doswiadczalnych np. metoda najmniejszych kwadratow (dla funkcji liniowej typu y=Ax+b
wykorzystujac popularne programy statystyczne lub Excel).

Przy okreslaniu wartosci OC przyjmuje si¢ standardowe warunki temperatury i
cisnienia t = 283 K i p = 760 mm Hg, uwzgledniajac wspodtczynnik przeliczeniowy statej
dyfuzji tlenu z temperatury prowadzenia pomiaréw na temperature 283 K.

OC =b* %*cﬁw

T
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Zagadnienia do zaliczenia
1. Oznaczanie zawarto$ci tlenu rozpuszczonego
Rozpuszczalnos¢ tlenu w wodzie
Zawarto$¢ tlenu w wodach rzek i jezior
Oznaczanie zdolno$ci wprowadzania tlenu do wody
Sposoby napowietrzania
Rola tlenu w procesach oczyszczania i samooczyszczania wod (obieg tlenu w wodach)
Obliczenia w zakresie wykorzystywanym do opracowania wynikow

Nk

Opracowanie wynikéw pomiaréw polega na:
1. Obliczeniu stezen tlenu rozpuszczonego Cy i kolejnych C;.
2. Wykresleniu zaleznos$ci C; = f(¢), analizie 1 eliminacji btedow.

3. Okre$leniu wartosci G283 X, Cy i kzi .

T
Obliczeniu warto$ci zmiennej pomocniczej Y dla kolejnych czasow .
Wykresleniu zalezno$ci Y=f(?), analizie i eliminacji btedow.
Obliczeniu, metoda najmniejszych kwadratow wartosci wspotczynnika b.
Obliczeniu wartosci OC dla warunkéw standardowych.
Opracowaniu wnioskdéw, komentarzy i1 spostrzezen.

i I
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Obliczenie stezenia tlenu rozpuszczonego — przyktad
Do zmiareczkowania probki o objetosci 50 cm® zuzyto 2,1 cm? 0,023 n r-ru Na»S>03 .

1 gramorownowaznik (val) Oz to 8 g. 1 miligramorownowaznik (mval) O; to 8 mg.
SteZenie normalne roztworu (n) podawane jest w val/dm?.

1 dm?® 0,023 n r-ru zawiera 0,023 vala substancji rozpuszczone;.
1 cm?® 0,023 n r-ru zawiera 0,023 mvala substancji rozpuszczone;.

1 em® - 0,023 mval
2,1cm® - xmval x = 0,0483 mval

2,1 cm® 0,023 n r-ru Na;S;03 zawiera 0,0483 mval Na»S,03. Tyle samo tlenu musi by¢
zawarte w 50 cm® miareczkowanej probki.

50cm® - 0,0483 mval O;

1000cm® - x mvalOs x = 0,966 mval O,
lmval O, - 8 mg O
0,966 mval O2 - x mg Oz x=7,73 mg O

1000 cm® (1 dm?) badanej probki zawiera 7,73 mg O,. Stezenie tlenu rozpuszczonego w
badanej wodzie wynosi C = 7,73 mg O»/dm’.

Dr inz. J. Mazur. Dr inz. hab. A. Izewska. Dr inz. hab. M. Gibczynska, prof. ZUT v.150424 38




Materiaty pomocnicze do éwiczen laboratoryjnych z Technologii Wody i Sciekéw

Zawarto$¢ tlenu w wodzie w stanie nasycenia w zaleznos$ci od temperatury

Temp. Cs Temp. Cs Temp. Cs

[K] e [K] me |l e,

0y/dm?] 0y/dm?] 0y/dm?]
273 14,62 284 11,00 295 8,83
274 14,23 285 10,83 296 8,68
275 13,84 286 10,60 297 8,53
276 13,48 287 10,37 298 8,38
277 13,13 288 10,15 299 8,22
278 12,80 289 9,95 300 7,92
279 12,48 290 9,74 301 7,77
280 12,17 291 9,54 302 7,63
281 11,87 292 9,35 303 7,49
282 11,59 293 9,17
283 11,25 294 8,99

. rr ) : k283
Zalezno$¢ wspolczynnika /k— od temperatury
T
Temp. K yg3 Temp. ks

[K] k; [K] k,

281 1,038 290 0,879

282 1,019 291 0,861

283 1,000 292 0,845

284 0,982 293 0,830

285 0,964 294 0,815

286 0,946 295 0,799

287 0,928 296 0,784

288 0,911 297 0,770

289 0,895
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Tab.1.

Obliczone
stezenie roztworu
Na;S;0; [val/dm?]

Cs [mg O2/dm?]

Objetosc C25K [mg
miareczkowanych (S) Jdm’]
probek wody [ml] >

Temperatura ks
wody [K] k,
Tab.2.
3
Lp. t [min] a [em’] C [mg O2/dm’]
2 $rednio
1 0
2 5
3 10
4 15
5 20
6 25
7 30
8 40

a — objetos$¢ r-ru NazS:03 zuzyta do zmiareczkowania probki

Tab.3.

Lp.

t [min]

L NN N A W N -

10
15
20
25
30
40

OC* =

* Nalezy okresli¢ jednostki
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Te strone po wypetnieniu nalezy zostawi¢ u prowadzqcego

Sktad zespotu: Data:
Przygotowujacy sprawozdanie:
Pozostali:
Tab.1.
Objetos¢ miareczkowanych Temperatura
probek wody [ml] wody [K]
Obj. r-ru jodanu potasu
odmierzona do oznaczenia Cs
miana r-ru tiosiarczanu sodu [mg O2/dm?]
[ml]
Obj. r-ru roztworu 1. srednia
NazS203 zuzyta przy CoBK
oznaczaniu jego stgzenia ) [mg O2/dm?]
[ml] '
Stezenie uzytego r-ru K103 ks
[val/dm®] k,
Tab.2.
3
Lp. t [min] a [em]
2
1 0
2 5
3 10
4 15
5 20
6 25
7 30
8 40

a — objetos$¢ r-ru Na:S:03 zuzyta do zmiareczkowania probki
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Kontrola poprawnosci uzyskanych wynikéw
Po wykonanych pomiarach nalezy ustali¢ warto$ci wymienionych ponizej wielko$ci

mierzonych (zielone pola):

t min

[min]

V NazS:03

0

5

10

15

20

25

30

40

Obj. Probek ml
Obj. r-ru jodanu potasu uzyta przy
oznaczania miania r-ru tiosiarcz. sodu ml
Obj. r-ru tioiarczanu sodu zuzyta przy
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Po wprowadzeniu danych, na ekranie monitora, mozna oceni¢ poprawno$¢ uzyskanych
wynikow na podstawie dwoéch zaleznosci: C=f(t) — zalezno$¢ niemalejaca (stezenie tlenu
rozpuszczonego rosnie czasie napowietrzania lub ustala si¢ na poziomie nasycenia)
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Y=f{(t) — punkty powinny uktadac¢ si¢ na prostej

» | t [min]

0 10 20 30 40 0

Przykladowe zadania:

Wode odtleniong (o zawartoéci tlenu rozpuszczonego = 0,3 mg/dm?) napowietrzano w
czasie 2 min (t =283 K i p = 760 mm Hg). Po tym czasie pobrano probke wody i oznaczono
w niej zawarto$¢ tlenu rozpuszczonego.

Wykonujac oznaczenie metoda Winklera zebrano nast¢pujace informacje:

- podczas oznaczenia stezenia r-ru tiosiarczanu sodu, do zmiareczkowania probki
zawierajacej 0,25 mvala jodanu potasu, zuzyto 18 ml r-ru tiosiarczanu sodu

- do zmiareczkowania pobranej probki wody, o objetosci 100 ml, zuzyto 2,0 ml r-ru
tiosiarczanu sodu

Jakie jest steZenie tlenu rozpuszczonego w wodzie po podanym czasie napowietrzania?

Zakladajgc, e w podanym czasie napowietrzana mozna przyjgé stalg szybkosé natleniania,

oszacuj wartos¢ parametru OC.

Odp.:

Stezenie roztworu tiosiarczanu sodu wynosi 0,0139 val/dm?

SteZenie tlenu w probee po napowietrzeniu wynosi 2,22 mg Oz/dm’

Zdolnos¢ napowietrzania OC jest szybko$cig natleniania przy pelnym deficycie tlenowych

przy temperaturze i cisnieniu wynoszacym t =283 K i p = 760 mm Hg.

Poniewaz natlenianie odbywalo si¢ przy t = 283 K i p = 760 mm Hg i mialo miejsce przy
prawie petnym deficycie tlenowym (0,3 mg O./dm’) mozna przyjaé, ze wartos¢ OC bedzie
odpowiadata zmierzonej wartosci szybkos$ci natleniania. W czasie 2 minut st¢zenie tlenu w
wodzie wzrosto 0 2,22 — 0,3 mgO»/dm’® = 1,92 mgO,/dm’, szybko$¢ natleniania wynosi
wiec1,92 mgO,/dm?® / 2 min = 0,96 mgO»/(dm> min) i jest to zarazem oszacowana warto$¢

OC.
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Ozonowanie wody

Ozon (0O3), odmiana alotropowa tlenu, powstaje z tlenu atmosferycznego pod wptywem
wytadowan elektrycznych lub promieniowania krétkofalowego. Moze on takze powsta¢ pod
wpltywem dzialania $wiatta stonecznego na tlen, a takze gazy odlotowe z samochodéw,
produkujac tzw. fotochemiczny ,,smog”. Ozon i jednoatomowy tlen [O] wystepuja w matych
ilosciach w gornych ilo§ciach w gérnych warstwach atmosfery. Ozon chroni ziemi¢ przed
nadmiernym promieniowaniem nadfioletowym. [Dojlido 1995].

Ozon to silny $rodek bakteriobdjczy, nie wystepuje w wodach naturalnych, ma jednak
znaczenie przy oczyszczaniu wody. Uzywany jest w procesie uzdatniania wody jako
substancja silnie utleniajaca. Shuzy do rozktadu zwiazkéw organicznych, substancji
barwnych, do utleniania zredukowanych form zelaza lub manganu, usunigcia bakterii i
wiruséw, utleniania mikrozanieczyszczen, poprawy wilasciwosci organoleptycznych wody
(barwa, smak) [Kowal i Swiderska-Broz 2009].

Cel i wykonanie ¢wiczenia.

Celem ¢wiczenia jest przeprowadzenie ozonowania wody oraz okreslenie jego
podstawowych parametréw 1 uzyskiwanych efektow. Okres§lanymi parametrami s3: czas
ozonowania, nat¢zenie przeptywu powietrza, wydatek wytwornicy ozonu, stezenia ozonu w
strumieniu powietrza, stopien przemiany tlenu w ozon, iloSci ozonu wprowadzanego,
pozostalego, zuzytego 1 nadmiernego.

Mierzone begda efekty ozonowania polegajace na zmianie ilosci zywych bakterii w wodzie.

Na wykonanie ¢wiczenia sktada sie:
- przygotowanie instalacji do pracy
- uruchomienie instalacji
- przeprowadzenie rozruchu instalacji
- przeprowadzenie ozonowania wody
- okreslenie wydatku ozonatora
- wylaczenie instalacji
- wykonanie posiewow bakteriologicznych wody surowej i ozonowane;j
- wykonanie oznaczen ilo$ci ozonu pochtonigtego w ptuczkach z roztworem KI
- opracowanie wynikow
- opracowanie wnioskow, komentarzy i spostrzezen

Uwagi praktyczne:

- nmieprecyzyjne i niezgodne z instrukcjq przelqczanie zaworow instalacji do ozonowania
moze doprowadzi¢ do zassania i wymieszania zawartosci rozmnych pluczek co
powoduje koniecznos¢ powtorzenia etapu ozonowania

- kolejnos¢ czynnosci zwigzanych z oznaczeniami jakosci wody po ozonowaniu (ilos¢
bakterii, ozon pozostaly) jest scisle okreslona w instrukcji. Pomylka moze
spowodowac koniecznos¢ powtorzenia etapu ozonowania

- do oznaczania iloSci bakterii w wodzie przygotowana jest niezbedna minimalna ilos¢
sterylnego szkla i odczynnikow. Wszelkie czynnosci muszq by¢ wykonane w scisle
okreslony w instrukcji sposob w Scisle okreslonej kolejnosci

Dr inz. J. Mazur. Dr inz. hab. A. Izewska. Dr inz. hab. M. Gibczynska, prof. ZUT v.150424 44



Materiaty pomocnicze do éwiczen laboratoryjnych z Technologii Wody i Sciekéw

Przygotowanie instalacji do pracy

Nalezy zapozna¢ si¢ ze schematem instalacji (rys.), ustali¢ lokalizacje poszczegdlnych
elementow instalacji, sprawdzié potaczenia i napetni¢ ptuczki odpowiednimi roztworami:

o

(@]

nr 6 — 500 ml (lub wiecej wg wskazowek prowadzacego) wody akwariowej —
phuczka ta pelni role reaktora, w ktérym zachodzi proces ozonowania wody

nr 7 — 300 ml, $wiezo przygotowanego ~ 4%, roztworu KI zakwaszonego 30 ml
rozcienczonego kwasu siarkowego (1+9) — ptuczka ta wykorzystywana jest w
cyklu pomiaru wydatku ozonatora

nr 8 — 300 ml, $§wiezo przygotowanego ~ 4%, roztworu KI zakwaszonego 30 ml
rozcienczonego kwasu siarkowego (1+9) — ptuczka ta pracuje szeregowo z ptuczka
nr 6 1 zachodzi w niej pochlanianie ozonu, ktory nie zostat wykorzystany podczas
ozonowania wody

nr 9 — 2 objetosci ptuczki 10% KI zakwaszonego 30 ml rozcienczonego kwasu
siarkowego — ptuczka ta petni role ptuczki zabezpieczajacej. Pochtonigty zostaje w
niej ozon powstajacy w instalacji w trakcie rozruchu i wytaczania.

Po napelnieniu pluczek zamkna¢ zawory A, B, D, E i maksymalnie odkreci¢ C.

Wlot
powietrza

\ zelem

Kolumna
osuszajaca z

krzemionkowym
- [ Zasilacz
e 4 220 V
z T
b C
B v
: - é Rotametr

—>

&)

Phicska nr 6 Pluczka nr 8 / Pluczka nr 7 Pluczka nr 9 7

@_

— (9
@ N \*
HHl le_“ T [
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/

Do uktadu prézniowego

(lub pompki wodnej
zasysajacej powietrze)

literowe oznaczenia zaworow
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Uruchomienie instalacji

Kolejno nalezy:

- otworzy¢ zawor F oraz C i wyjaé korek zaslepiajacy wlot powietrza do instalacji

- odkreci¢ lekko zawo6r na uktadzie prozniowym (lub odkreci¢ wode zasilajacg pompke
wodng)

Przy prawidlowym ustawieniu zawordéw strumien powietrza, z mata predkoscia, powinien

przepltywa¢ tylko przez ptuczke nr 9. Przykrecajac zawdr C nalezy ustawié state,

wymagane natezenie przeplywu powietrza przez instalacj¢ (odczyt na rotametrze).

. . Zawor
Cykl pracy Praca instalacji A B C D E F
Przeptyw z bardzo matla
predkoscig przez
Neutralny ptuczke nr 9 (lub brak X X ° X X 0
przeptywu)
Przeplyw z zalozona )
;e Uregulowac
Rozruch predkoscia przez X X X X 0
przeplyw
phuczke nr 9
Przeplyw z zalozona )
. ;s Uregulowacd
Ozonowanie predkoscia przez X X 0 0 X
. . przeplyw
phuczkinr 6, nr 8 inr 9
Pomiar wydatku Przeplw z zalozong Uregulowaé
predkoscia przez 0 0 X X X
ozonatora . . przeplyw
phuczkinr 7inr 9
Przeptyw z matg .
. ;o Uregulowa¢é
Wylaczanie predkoscia przez X X X X 0
przeplyw
phuczke nr 9

Rozruch instalacji

Powietrze przeptywajac przez kolumny napelione zelem krzemionkowym ulega
odpyleniu i osuszeniu. Przyjmujac zalozenie, ze po 15 minutach (lub po spadku
wilgotnosci do ponizej 15-20%) powietrze jest odpowiednio przygotowane do
wytwarzania ozonu nalezy wilaczy¢ ozonator. Przy dziatajagcym prawidtowo ozonatorze
ozon wytwarzajacy si¢ w instalacji bedzie reagowal z KI w pluczce nr 9 powodujac
wydzielanie si¢ jodu co bedzie objawiac si¢ pojawianiem si¢ w niej zottego zabarwienia.
W tym cyklu instalacja powinna pracowa¢ ok. 20 minut (dla ustabilizowania si¢ ilo$ci
wytwarzanego ozonu).

Ozonowanie wody

Po ustabilizowaniu si¢ pracy ozonatora mozna przystgpi¢ do cyklu ozonowania wody.
Nalezy zamkng¢ zawor F i1 otworzy¢ zawory D i E co spowoduje przeptyw strumienia
powietrza z ozonem przez pluczki 6 1 8.

Cykl ozonowania nalezy prowadzi¢ przez 15 minut doktadnie kontrolujac czas i przeplyw
powietrza. W czasie trwania tego cyklu strumien powietrza z ozonem kontaktuje si¢ z
woda, w ktorej zuzywana jest cz¢$¢ ozonu (0zon zuzyty), cz¢s¢ ozonu pozostaje w wodzie
(ozon pozostaty), a reszta przechodzi i zostaje pochtonigta w pluczce nr 8 (ozon
nadmierny). Bezposrednio po zakonczeniu ozonowania nalezy przestawi¢ potozenie
zaworow do pracy w cyklu pomiaru wydatku ozonatora oraz odla¢ do sterylnej probowki
probke wody ozonowanej (do pomiaru ilosci bakterii - posiewoéw). Do pozostatej w
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reaktorze wody ozonowanej doda¢ ok. 1g stalego KI i zakwasi¢ 50 ml roztworu kwasu
siarkowego (1+9) po czym doktadnie wymiesza¢. Po 10 minutach od dodania statego KI
pobra¢ probki i od razu je miareczkowac.

Oznaczenia ilosci ozonu w probkach z phluczki nr 8 nalezy wykona¢ 10 minut po
zakonczeniu ozonowania.

Pomiar wydatku ozonatora
Kolejnym cyklem pracy instalacji jest pomiar wydatku ozonatora. Zamykajac zawory D 1
E oraz otwierajac zawory 4 i B kierujemy strumien powietrza z ozonem przez pluczke nr
7 (pluczka nr 9 jako zabezpieczajaca pracuje w kazdym cyklu pracy). Zmiana ilo$ci
pracujacych w instalacji ptuczek powoduje zmiany oporéw przeptywu co ma wplyw na
wielko$¢ przeptywu powietrza — nalezy odpowiednio skorygowac przeptyw (zawor C) tak
aby utrzymywac go na statym, zalozonym poziomie.
Caly ozon wytwarzany w tym cyklu jest pochtaniany w ptuczce nr 7 wydzielajac w niej
rownowazng ilo$¢ jodu. Cykl pomiaru wydatku ozonatora nalezy prowadzi¢ przez 15
minut doktadnie kontrolujac czas i przeplyw powietrza. Bezposrednio po zakonczeniu
cyklu pomiaru wydatku nalezy przejs¢ do cyklu wytaczania instalacji przez zamknigcie
zaworow A 1 B, otworzenie zaworu F oraz wylaczenie ozonatora.
Oznaczenia ilosci ozonu w probkach z pluczki nr 7 nalezy wykona¢ 10 minut po
zakonczeniu pomiaru wydatku ozonatora.

Wylaczenie instalacji
Po zakonczonych cyklach pomiarowych nalezy wytaczy¢ ozonator i przepuszczaé jeszcze
przez 5 minut powietrze przez ptuczke nr 9 w celu pochtoniecia resztek ozonu. Po tym
czasie zamkna¢ zawor prozni (lub zakregci¢ wode zasilajaca pompke wodna).

Posiewy bakteriologiczne
Do sporzadzenia posiewdw przygotowane sg 2 proboéwki zawierajace po 9 ml sterylnego
ptynu fizjologicznego, dwie sterylne pipety 1 ml, trzy sterylne ptytki Petriego oraz porcja
sterylnego agaru. Plynny goragcy agar nalezy przenie$¢ na stanowisko przygotowywania
posiewow tak aby w momencie kiedy bedzie uzyty nie byl ani za goracy (dziatanie
bakteriobojcze) ani za zimny (zestalony). Posiewy nalezy wykona¢ metoda wglebng
(zalanie probek ciepltym, plynnym agarem) z wody akwariowej surowej rozcienczonej 10 i
100-krotnie oraz z wody akwariowej po ozonowaniu (bez rozcienczania). Podczas pracy
nalezy pamigta¢ o przestrzegani zasad sterylnosci. Nalezy kolejno:
- odpowiednio opisa¢ ptytki Petriego w celu ich p6zniejszej identyfikacji
- wziaC sterylng pipet¢ 1ml i za jej pomocg umiesci¢ 1ml wody akwariowej surowej
w 9 ml ptynu fizjologicznego. Zawarto$¢ probéwki wymiesza¢ delikatnie pipeta
jednoczesénie przeplukujac ja rozcienczong woda (przez nabieranie i wypuszczanie
zawartosci probowki)
- ta samg pipeta (1 ml) przenies¢ 1 ml tak przygotowanego roztworu (10-krotnie
rozcienczona woda akwariowa) na ptytke Petriego
- postugujac sie dalej ta sama pipeta przenies¢ 1 ml 10-krotnie rozcienczonej wody
akwariowej do drugiej proboéwki z pltynem fizjologicznym, wymiesza¢, przeptukac
pipete 1 umiesci¢ 1 ml tak przygotowanego roztworu (100-krotnie rozcienczona
woda akwariowa) na ptytce Petriego
- drugg sterylng pipeta (1 ml) nanie$¢ na ptytke Petriego 1 ml wody po ozonowaniu
(ze sterylnej probowki, do ktorej wczesniej odlano czes¢ wody z reaktora po
ozonowaniu)
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- tak przygotowane trzy ptytki zala¢ agarem przestudzonym do temperatury ok.
50°C. Po zalaniu agarem ostroznie i doktadnie wymieszaé zawarto$¢ plytek
(ruchem okre¢znym na ptaskiej powierzchni), odczeka¢ do momentu zestalenia
agaru i przenie$é phytki do cieplarki (20 °C) na okres 72 h

- po tym czasie dokona¢ obliczenia ilosci wyhodowanych kolonii bakterii.

Oznaczenie ilosci bakterii w wodzie

przed i po ozonowaniu
Dwie préobéwki z 9 ml sterylnego

lynu fizjologicznego kazda
Dwie sterylne pipety 1 ml Py ! g -

Prébka wody
surowej

Probka wody
Ppo ozonowaniu

w sterylnej probowce Kolba z cieplym, sterylnym agarem ‘

Oznaczenia ilo$ci ozonu

Ozon reaguje z KI powodujac wydzielenie jodu:

2KI+ O3 + HO 2 I, + 2KOH + O3
(wydzielajacy si¢ jod powoduje z6étte do bragzowego zabarwienie probek).
Wydzielony jod mozna oznaczy¢ przez miareczkowanie tiosiarczanem sodu (reakcja
analogiczna jak przy oznaczaniu tlenu rozpuszczonego metoda Winklera):

I + 2NaxS>03 =2 2 Nal + Na»S40¢
wypisane wyzej reakcje sg reakcjami typu redox, w ktorych biorg udzial 2
gramorownowazniki reagentow: 21° +2e” > 2I
Poniewaz w reakcji bierze udziat 1 mol ozonu (48 g) oznacza to, ze 1 gramordwnowaznik
ozonu odpowiada masie ozonu réwnej 24 g.
Oznaczenie przebiega analogicznie jak przy oznaczaniu tlenu rozpuszczonego metoda
Winklera. Zakwaszong probke miareczkuje si¢ do momentu osiggni¢cia jasno-
stomkowego zabarwienia, dodaje sie ok. 1 cm® skrobi i kontynuuje sie miareczkowanie do
catkowitego odbarwienia.
Obliczenie ilosci oznaczonego ozonu polega na przeliczeniu ilo$ci gramoréwnowaznikdéw
zuzytego tiosiarczanu sodu na mas¢ ozonu (1 mval = 24 mg). Przy obliczeniach calej
ilosci ozonu pochtonigtego w pluczce nalezy uwzglednic¢ stosunek objetosci roztworu w
phuczkach do objetosci miareczkowanej probki.
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Oznaczenia ozonu nalezy wykona¢ w nastepujacych probkach:
- phuczka nr 6 — 2 probki po 100 ml (zastosowaé ~0,01 n lub ~0,025 r-r NazS203)
- phuczka nr 7 — 2 probki po 50 ml (zastosowaé ~0,025 n r-r NaxS>03)
- phuczka nr 8 — 2 probki po 50 ml (zastosowaé ~0,025 n r-r NaxS>03)
(doktadne stezenie roztworow Na>S>O3 podane jest na butelkach z roztworami)
Dodatkowo wykona¢ oznaczenie zawarto$ci ozonu pozostatego (woda z reaktora nr 6 odlana
wczesniej do probowki) metoda fotometryczng — Ozone Test, Spectroquant 00607.

Opracowanie wynikow
wydatek wytwornicy ozonu:
- obliczy¢ w mg Os/h na podstawie oznaczonej ilosci ozonu w ptuczce nr 7 oraz
czasu pomiaru wydatku ozonatora

stezenie ozonu w powietrzu przed reaktorem:
- obliczy¢ w mg Osz/dm® powietrza na podstawie wydatku wytwornicy ozonu i
natezenia przeplywu powietrza

stezenie ozonu w powietrzu za reaktorem:
- obliczy¢ w mg Os/dm® powietrza na podstawie oznaczonej ilosci ozonu w phuczce
nr 8, czasu ozonowania i nat¢zenia przeptywu powietrza

stopien przemiany tlenu w ozon:

- stopien przemiany tlenu w ozon jest wyrazany w % 1 okre$la stosunek ilo$ci moli
tlenu, ktora ulegla przemianie na ozon do ilosci moli tlenu wprowadzonego do
wytwornicy. Obliczenie stopnia przemiany wykonuje si¢ w oparciu o nastepujace
dane/informacje:

o stezenie ozonu w strumieniu powietrza opuszczajacego wytwornice (czyli
przed reaktorem)

o powietrze zawiera 21% objetosciowych tlenu

o udzial objetosciowy tlenu w powietrzu odpowiada jego udziatowi
molowemu

o 1 mol gazu (tlenu i 0zonu) zajmuje objetosé 22,4 dm?

oz trzech moli tlenu powstajg 2 mole ozonu (302 = 203)

ozon wprowadzony do wody:
- jest to ilo$¢ ozonu wyrazona w mg Os/dm® wody wprowadzona do reaktora.
Obliczana jest w oparciu o czas ozonowania, natgezenie przeptywu powietrza,
stezenie ozonu w powietrzu przed reaktorem i objeto$§¢ wody w reaktorze

ozon pozostaly:
- ilo$¢ ozonu wyrazona w mg Os/dm® wody pozostajagca w wodzie po ozonowaniu.
Obliczana jest w oparciu o oznaczenie ozonu w probkach wody pobranych z
reaktora (pluczki nr 6)

ozon nadmierny:

- ilo§¢ ozonu wyrazona w mg Os/dm® wody, ktéra przeptynela niewykorzystana
przez reaktor i zostata pochlonicta w ptuczce nr 8. Obliczana jest w oparciu o
oznaczenia ozonu w probkach pobranych z ptuczki nr 8 i objetos¢ wody w
reaktorze
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ozon zuiyty:
- ilo§¢ ozonu wyrazona w mg Os/dm? wody, ktora zostala wykorzystana (zuzyta) w
procesie ozonowania. Obliczana jest w oparciu o bilans ozonu dla reaktora:

Ozon Ozon Ozon Ozon
wprowadzony do | — pozostaty + nadmierny + Zuzyty
wody
mg Os/dm® wody mg Os/dm> wody mg O3/dm> wody mg O3/dm® wody

ilos¢ bakterii w wodzie surowej (akwariowej):

- obliczy¢ jako ilo$¢ kolonii bakterii wyhodowanych na plytkach z posiewami
rozcienczonej wody akwariowej. [los¢ bakterii w wodzie poda¢ w przeliczeniu na
1 dm® wody nierozcienczonej. W przypadku rozbieznych wynikéow z réznych
rozcienczen przyja¢ wynik bardziej wiarygodny (uzasadnic)

ilos¢ bakterii w wodzie po ozonowaniu:

- obliczy¢ jako ilos¢ kolonii bakterii wyhodowanych na plytkach z posiewem wody
po ozonowaniu. Ilo§¢ bakterii w wodzie podaé w przeliczeniu na 1 dm® wody.
stopien

redukcja ilosci bakterii:

- zmiana ilosci bakterii w wyniku ozonowania w stosunku do ilo$ci bakterii w
wodzie surowej (wyrazona w %)

Wartos$ci pomierzone i wyniki obliczen zebra¢ w tabelach 1 — 4.

Whioski, komentarze i spostrzezenia
- uwagi i spostrzezenia zwigzane z wykonaniem ¢wiczenia
- wnioski dotyczace wynikoéw obliczen
- pordéwnanie obliczonych warto$ci z danymi literaturowymi (st¢zenie ozonu w
powietrzu, dawka ozonu wprowadzanego do wody, ozon pozostaty, stopien
redukcji ilo$ci bakterii)
Literatura
1. Dojlido J.R., Chemia wdd powierzchniowych, Wydawnictwo Ekonomia i
Srodowisko, Biatystok 1995.
2. Kowal A., L., Swiderska-Bréz M., Oczyszczanie wody. Podstawy teoretyczne i
technologiczne, procesy i urzadzenia. PWN Warszawa 2009.
Zagadnienia do zaliczenia
1. Wilasciwosci ozonu
Porownanie metod odkazania wody chlorem i 0zonem
Wplyw wlasno$ci powietrza na sprawnos¢ ozonatorow
Procesy przygotowywania powietrza do produkcji ozonu
Mechanizm dziatania ozonu
Obliczenia parametréw pracy instalacji do ozonowania (w zakresie potrzebnym do
opracowania wynikow)

Sk
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Algorytm wybranych obliczen.

Przykladowe dane:
Pomiar wydatku ozonatora prowadzono przez 15 minut, a proces ozonowania wody przez 10 minut, oba pomiary
przy przeplywie powietrza 150 l/h. Lgczna objetos¢ wody (z kwasem) w pluczce nr 6 (reaktorze) poddawana
ozonowaniu wynosila 500 ml. W ptluczce nr 7 i nr 8 znajdowato si¢ po 250 ml (lqcznie z kwasem) roztworu KI.
Do zmiareczkowania probek o objetosci 100 ml zuzyto srednio:

- pluczka nr 6 — 0,4 ml 0,01 n Na>S,0;

- pluczka nr 7—5ml 0,023 n NazS:03

- pluczka nr 8 — 2 ml 0,023 n NazS>03

Obliczenia:

wydatek wytwornicy ozonu
do zmiareczkowania 100 ml probki z ptuczki nr 7 zuzyto 5 ml 0,023 n NaxS,0;3. W probee
znajdowato si¢ wigc 5*0,023*24 mg ozonu = 2,76 mg. W calej objetosci ptuczki zostato
pochtonigte wiee 2,76 * 250/100= 6,9 mg ozonu.
Ozonator w czasie 15 minut wytworzyl wigc 6,9 mg ozonu — jego wydatek wynosi 27,6 mg
O3/h;

steZenie ozonu w powietrzu przed reaktorem
w instalacji wytwarzane jest 27,6 mg O3 w ciagu godziny. W tym czasie przez instalacje
przeptywa 150 1 powietrza. Stgzenie ozonu w powietrzu wynosi 27,6/150 = 0,184 mg O3/l
powietrza;

ozon wprowadzany do wody
w ciggu 10 minut ozonowania do reaktora wprowadzono 10/60*27,6 mg ozonu = 4,6 mg Os.
Poniewaz w reaktorze znajdowato si¢ 500 ml wody dawka wprowadzanego ozonu wynosi
4,6%1000/500 = 9,2 mg O3/l wody

ozon pozostaly
do zmiareczkowania 100 ml probki z ptuczki nr 6 zuzyto 0,4 ml 0,01 n Na,S,03. W probee
znajdowato si¢ wiec 0,4*0,01*24 mg ozonu = 0,096 mg.
Po przeliczeniu na 1 dm? wody ilos¢ ta wynosi
0,096*1000/100 = 0,96 mg O3/l wody

stopien przemiany tlenu w ozon
stezenie ozonu w powietrzu wynosi 0,184 mg O3/l powietrza czyli
0,184 g Os/m® powietrza. We wprowadzonym do instalacji 1 m® powietrza znajdowalo sie
1000*0,21 = 210 1 tlenu tj. 210/22,4 = 9,375 mola tlenu. Po przejsciu przez ozonator w 1 m?
powietrza znajduje si¢ 0,184 g ozonu tj. 0.184/48 = 0,00383 mola ozonu. Z trzech moli tlenu
powstaja dwa mole ozonu, do utworzenia w/w iloéci ozonu wykorzystane zostato 0,00383 *
3/2 = 0,00575 mola tlenu. Stopien przemiany wynosi 0,00575/9,375%100% = 0,0613%

Zestawienie wszystkich wynikow obliczonych dla powyzszego przykladu:

(Wzbr tabeli Tab. 2. Wyniki obliczen)

(Wydatek wytwornicy 27,60 mg Os/h
Stezenie ozonu w powietrzu:

przed reaktorem 0,18 mg O3/l pow.

za reaktorem 0,11 mg O3/l pow.

Stopien przemiany tlenu w ozon 0,06 %
Ozon pozostaty 0,96 mg O3/l wody
Ozon zuzyty 2,72 mg O3/l wody
Ozon wprowadzony do wody 9,20 mg O3/l wody
Ozon nadmierny 5,52 mg O3/l wody
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Tab. 1. Dane pomiarowe

Czas pomiaru wydatku ozonatora min
Czas ozonowania min
Przeptyw powietrza 1/h

Objetosci roztworéw w pluczkach [ml]
(facznie z objetoscig dodanego r-ru kwasu)

Nr 6 INr 7

Nr 8

Objetosci probek z pluczek uzyte do miareczkowania [ml]

Nr 6 INr 7

Nr 8

Wyniki miareczkowania

Pluczka nr 6
Stezenie tiosiarczanu n
zuzyta ilo$¢ ml
Phluczka nr 7
Stezenie tiosiarczanu n
zuzyta 1lo§¢ ml
Pluczka nr 8
Stezenie tiosiarczanu n
zuzyta ilo$¢ ml
Wynik oznaczenia fotometrycznego mg Ox/dm?
ozonu pozostatego
Tab. 2. Wyniki obliczen
Wydatek wytwornicy mg Os/h
Stezenie ozonu w powietrzu:
przed reaktorem mg O3/l pow.
za reaktorem mg O3/l pow.
Stopien przemiany tlenu w ozon %
Ozon pozostaty mg O3/l wody
Ozon zuzyty mg O3/l wody
Ozon wprowadzony do wody mg O3/l wody
Ozon nadmierny mg O3/l wody

Dr inz. J. Mazur. Dr inz. hab. A. IZzewska. Dr inz. hab. M. Gibczynska, prof. ZUT

v.150424

52



Materiaty pomocnicze do éwiczen laboratoryjnych z Technologii Wody i Sciekéw

Tab. 3. Dane do obliczenia ilo$ci bakterii

Powierzchni . .
OWICTZEIIA, | policzona | Obliczona
., . . na ktorej o o, ..
Stopien Srednica . S ilos¢ ilo$¢ kolonii
Woda ., . ) policzono ilo$¢ . ..
rozcienczenia ptytki . .. | kolonii bakterii na
kolonii bakterii bakterii | catej plytce
[Cl’l’lz] ARY
akwariowa
akwariowa
ozonowana

Tab. 4. Ocena ilosci bakterii

I[lo$¢ bakterii w
stopieft Policzone na | przeliczeniu na
Woda oP . ptytce ilosci 1 dm?
rozcienczenia . o ., :
kolonii bakterii | nierozcienczonej
wody
akwariowa
akwariowa
ozonowana
Przyjete ilo$ci bakterii w 1 dm? wody
akwariowe;j
ozonowanej
Stopien redukcji ilosci bakterii = %
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Te strone po wypetnieniu nalezy zostawi¢ u prowadzacego

Tab. 1. Dane pomiarowe

=

Czas pomiaru wydatku ozonatora min Data:
Czas ozonowania min
Przepltyw powietrza 1/h Skitad zespo%u:
Objetosci roztworéw w pluczkach [ml] Przygotowujacy
(acznie z objetoécig dodanego r-ru kwasu) sprawozdanie:
Nr 6 INr 7 Nr 8
Objetosci probek z pluczek uzyte do miareczkowania [ml]
Nr 6 INr 7 Nr 8
Wyniki miareczkowania
Pluczka nr 6 Pozostali:
Stgzenie tiosiarczanu n
zuzyta ilo$§¢ ml
Pluczka nr 7
Stezenie tiosiarczanu n
zuzyta i1l0$¢ ml
Pluczka nr 8
Stgzenie tiosiarczanu n
zuzyta 1lo$¢ ml
Wynik oznaczenia
fotometrycznego ozonu mg O3/dm?
pozostatego \
Tab. 3. Dane do obliczenia ilosci bakterii.
Powierzchnia, :
. Policzona
. . . na ktorej o
Stopien Srednica . S los¢
Woda . . ) policzono ilos¢ .
rozcienczenia ptytki .. ..| kolonii
kolonii bakterii "
[cm?] bakterii
akwariowa
akwariowa
ozonowana
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Zal. 1. Zasady BHP w laboratorium chemicznym.

Wszystko jest trucizng i nic nig nie jest.
Dawka decyduje tylko, czy cos nie jest trucizng.

Paracelsus

W czasie zaj¢¢ laboratoryjnych nalezy zawsze pamigta¢ o tym, ze caly szereg

substancji i roztworé6w uzywanych do ¢wiczen to zwiazki Zrgce, parzace lub trujace.

Konieczno$¢ czestego uzywania otwartego plomienia gazowego 1 latwopalnych

rozpuszczalnikow stwarza powazne niebezpieczenstwo pozaru lub wybuchu. Dlatego przed

przystapieniem do ¢wiczen laboratoryjnych nalezy zapoznaé si¢ z przepisami organizacji i

bezpieczenstwa pracy w laboratorium chemicznym, $ci§le stosowaé si¢ do tych przepiséw

oraz instrukcji 0sob prowadzacych ¢wiczenia.

l.
2.

W pracowni nie wolno spozywaé pokarméw 1 ptyndéw oraz pali¢ tytoniu.

Student przystepujacy do ¢wiczen praktycznych jest zobowiazany zatozy¢ bawelniany
fartuch ochronny.

Butelek z odczynnikami umieszczonych na stotach i pétkach nie nalezy przenosi¢ w
inne miejsce. Nie wolno zamienia¢ korkow od butelek z odczynnikami oraz wktadac¢
brudnych pipet do butelek.

Podczas czynnosci pipetowania nalezy postugiwaé si¢ urzadzeniami aspirujgcymi.
Zadnych odczynnikéw nie aspirujemu ustami!

Szczegblna ostrozno$¢ nalezy zachowaé przy uzywaniu odczynnikoOw z napisem
,»ostroznie” lub ,trucizna”. W przypadku rozlania takiego odczynnika nalezy
natychmiast powiadomi¢ o tym zdarzeniu osob¢ prowadzaca zajecia.

Stezone kwasy i zasady w zetknieciu ze skorg moga powodowaé dotkliwe oparzenia.
W przypadku poparzenia nalezy natychmiast splukaé¢ zracy plyn silnym
strumieniem wody, a nastgpnie zobojetni¢: kwasy 5% roztworem wodoroweglanu
sodowego, a zasady — 2% roztworem kwasu octowego i1 zglosi¢ si¢ do osoby
prowadzacej zajecia.

Podczas zajec laboratoryjnych szczegdlnie nalezy uwaza¢ na oczy!

Przed przystapieniem do ¢wiczen zapoznaé si¢ z miejscem, w ktorym znajduja si¢
roztwory do zobojetniania kwasow 1 zasad.

Podczas podgrzewania pltynow w probowkach nad ptomieniem palnika, nalezy

uzywac drewnianych tapek. W celu unikniecia lokalnego przegrzania, przez caty czas

Drinz
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potrzasamy probodwka. Nalezy pamigta¢ aby nie kierowa¢ wylotu proboéwki w swoja
stron¢ lub w strong¢ ktoregokolwiek sasiada.

10. Po zakonczeniu ¢wiczen nalezy umy¢ szklo, uporzadkowaé odczynniki i sprzet,
wylaczy¢ urzadzenia zasilane elektrycznie, zgasi¢ palniki, zakreci¢ krany.

11. Po zakonczeniu zaje¢ nalezy starannie umy¢ rece.

Zasady BHP w laboratorium chemicznym zostaly opracowane na podstawie:
Bezpieczenstwo w laboratorium chemicznym. Praktyczny poradnik dla nauczyciela. Pod
redakcja: Gorezyca P., Maciejowska 1., Wilamowski J.

(http://www.zmnch.pl/files/chlasts/poradnik.pdf).

PIERWSZA POMOC W NAGLYCH WYPADKACH

Kontakt substancji chemicznej z okiem moze uszkodzi¢ tkanke, powodujac Slepote.
Jezeli substancja chemiczna dostanie si¢ do oka (oczu), nalezy je natychmiast przemy¢ duza
iloscia wody, przez co najmniej 15 minut, stosujac natrysk do przemywania oczu. Nalezy
zapewni¢ pomoc medyczng.

W przypadku zatrucia poprzez drogi oddechowe (droga inhalacyjna), gdy
substancja chemiczna byta wdychana, poszkodowanego nalezy wyprowadzi¢ natychmiast na
Swieze powietrze, rozpia¢, rozluzni¢ odziez 1 zdjaé ja, jezeli jest skazona. Gdy jest to
konieczne, nalezy wezwa¢ pomoc medyczng. W przypadku, gdy substancja chemiczna zostata
potknigta, nalezy wezwa¢ pomoc medyczna.

UWAGA: Wywolywanie wymiotow moze by¢ niebezpieczne, gdy poszkodowany
nie jest calkowicie przytomny albo gdy substancja polkni¢ta ma wlasciwosci zrace.
Oparzenia termiczne - oparzong powierzchni¢ nalezy zanurzy¢ i przytrzymac przez dtuzszy
czas w zimnej wodzie, a nastepnic powinno przylozy¢ si¢ jatowy opatrunek. Jezeli
powierzchnia oparzenia jest duza, nalezy postepowac podobnie, a nastepnie okry¢é oparzong
powierzchnie czystym przescieradiem. Na oparzenia stosowac zimng wodg lub oktad z lodu.

UWAGA: nie naklada¢ kremdéw ani thuszczu.

Gdy jest to konieczne, nalezy wezwa¢ pomoc medyczng.

Oparzenia chemiczne - (kwas lub zasada), sptuka¢ skore zimng woda przez co najmniej
15 minut (gdy to mozliwe uzy¢ prysznica). Nigdy nie neutralizowa¢é silnego kwasu silng
zasadg i silnej zasady silnym kwasem. Zdja¢ ubranie z poparzonej czesci ciata i natozy¢

jalowy opatrunek. Wezwa¢ pomoc medyczna.
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Zasada, ktorej nalezy przestrzegaé: po wypadku nalezy wezwaé pomoc medyczng
przynajmniej kontrolnie, szczegdlnie, jezeli doszto do skazenia oczu lub gdy narazenie
substancjg chemiczng nastgpito droga oddechowa albo przez kontakt ze skora.

Zasady udzielania pierwszej pomocy w laboratorium chemicznym zostaty opracowane na
podstawie: Bezpieczenstwo w laboratorium chemicznym. Praktyczny poradnik dla
nauczyciela. Pod redakcja: Gorczyca P, Maciejowska 1., Wilamowski .
(http://www.zmnch.pl/files/chlasts/poradnik.pdf).
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Zal. 2. Objasnienia symboli zagroZen oraz zwrotow wskazujgcych stopien zagroZenia i
okreslajqcych warunki bezpiecznego stosowania odczynnikow chemicznych

Symbole zagrozenia

Substancje i preparaty wybuchowe E
Substancje 1 preparaty utleniajace O
Substancje i preparaty skrajnie tatwo palne F+
Substancje 1 preparaty wysoce tatwo palne F
Substancje i preparaty bardzo toksyczne T+
Substancje 1 preparaty toksyczne T
Substancje i preparaty szkodliwe Xn
Substancje i preparaty zrace C
Substancje i preparaty draznigce Xi
Substancje i preparaty niebezpieczne dla sSrodowiska N

Oznaczenia graficzne:

T+ T Xn Xi F+
bardzo toksyczna szkodliwa drazmiaca skrajnie

latwopalna

toksyczna

F 0 N E
Wysoce utleniajaca Zraca niebezpieczna wybuchowa
latwopalna dla érodowiska

Nr zwrotu Zwrot okreslajacy warunki bezpiecznego stosowania (zwrot S)

S1 Przechowywa¢ pod zamkni¢ciem.

S2 Chroni¢ przed dzie¢mi.

S3 Przechowywa¢ w chtodnym miejscu.

S4 Nie przechowywaé w pomieszczeniach mieszkalnych.

S5 Przechowywacé w ... (cieczy wskazanej przez producenta).

S6 Przechowywaé w atmosferze ... (obojetnego gazu wskazanego przez producenta).
S7 Przechowywa¢ pojemnik szczelnie zamknigty.

S8 Przechowywa¢ pojemnik w suchym pomieszczeniu.

S9 Przechowywa¢ pojemnik w miejscu dobrze wentylowanym.

S12 Nie przechowywac pojemnika szczelnie zamknigtego.

S13 Nie przechowywac¢ razem z zywnos$cia, napojami i paszami dla zwierzat.
S14 Nie przechowywa¢ razem z ... (materiatami okreslonymi przez producenta).
S15 Przechowywac z dala od zrddet ciepta.
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S16 Nie przechowywaé w poblizu zroédet zaptonu - nie palié¢ tytoniu.

S17 Nie przechowywa¢ razem z materiatami zapalnymi.

S18 Zachowa¢ ostrozno$¢ w trakcie otwierania i manipulacji z pojemnikiem.

S20 Nie jes¢ i nie pi¢ podczas stosowania produktu.

S21 Nie pali¢ tytoniu podczas stosowania produktu.

S22 Nie wdycha¢ pytu.

S23 Nie wdychaé gazu/dymu/pary/rozpylonej cieczy (rodzaj okresli producent).

S24 Unikaé zanieczyszczenia skory.

S25 Unikaé zanieczyszczenia oczu.

S26 Zanieczyszczone oczy przemy¢ natychmiast duzg iloscig wody i zasiggna¢ porady lekarza.

S27 Natychmiast zdja¢ calg zanieczyszczong odziez.

S28 Zanieczyszczong skorg natychmiast przemy¢ duza iloscig ... (cieczy okres§lonej przez producenta).

S29 Nie wprowadza¢ do kanalizacji.

S30 Nigdy nie dodawa¢ wody do tego produktu.

S33 Zastosowac¢ srodki ostrozno$ci zapobiegajace wyladowaniom elektrostatycznym.

S35 Usuwa¢ produkt i jego opakowanie w sposob bezpieczny.

S36 Nosi¢ odpowiednia odziez ochronna.

S37 Nosi¢ odpowiednie rgkawice ochronne.

S38 W przypadku niedostatecznej wentylacji stosowaé odpowiednie indywidualne $rodki ochrony drog
oddechowych.

S39 Nosi¢ okulary lub ochrong twarzy.

S40 Czysci¢ podtoge 1 wszystkie inne obiekty zanieczyszczone tym produktem ... (Srodkiem wskazanym
przez producenta).

S41 Nie wdycha¢ dymow powstajacych w wyniku pozaru lub wybuchu.

S42 Podczas fumigacji/rozpylania/natryskiwania stosowa¢ odpowiednie §rodki ochrony drog
oddechowych (rodzaj okresli producent).

S43 W przypadku pozaru uzywac ... (poda¢ rodzaj sprzetu przeciwpozarowego. Jezeli woda zwigksza
zagrozenie, doda¢: "nigdy nie uzywa¢ wody").

S45 W przypadku awarii lub jezeli Zle si¢ poczujesz, niezwlocznie zasi¢gnij porady lekarza - jezeli to
mozliwe, pokaz etykiete.

S46 W razie potknigcia niezwlocznie zasi¢gnij porady lekarza - pokaz opakowanie lub etykiete.

S47 Przechowywac¢ w temperaturze nieprzekraczajacej ... °C (okresli producent).

S48 Przechowywac produkt zwilzony ... (wlasciwy material okresli producent).

S49 Przechowywac¢ wylacznie w oryginalnym opakowaniu.

S50 Nie mieszac z ... (okresli producent).

S51 Stosowaé wytacznie w dobrze wentylowanych pomieszczeniach.

S52 Nie zaleca si¢ nanoszenia na duze plaszczyzny wewnatrz pomieszczen.

S53 Unika¢ narazenia - przed uzyciem zapoznac si¢ z instrukcja.

S56 Zuzyty produkt oraz opakowanie dostarczy¢ na sktadowisko odpadéw niebezpiecznych.

S57 Uzywa¢ odpowiednich pojemnikéw zapobiegajacych skazeniu srodowiska.

S59 Przestrzega¢ wskazowek producenta lub dostawcy dotyczacych odzysku lub wtornego wykorzystania.

S60 Produkt i opakowanie usuwac jako odpad niebezpieczny.

S61 Unika¢ zrzutéw do srodowiska. Postepowaé zgodnie z instrukcja lub karta charakterystyki.

S62 W razie potknigcia nie wywolywaé wymiotow: niezwlocznie zasiggna¢ porady lekarza i pokazac
opakowanie lub etykiete.

S63 W przypadku zatrucia drogg oddechowg wyprowadzi¢ lub wynies¢ poszkodowanego na swieze
powietrze i zapewni¢ warunki do odpoczynku.

S64 W przypadku potkniecia wyplukaé usta woda - nigdy nie stosowac u 0séb nieprzytomnych.

LACZONE ZWROTY S
S1/2 Przechowywac pod zamknigciem i chroni¢ przed dzieé¢mi.
S3/7 Przechowywa¢ pojemnik szczelnie zamknigty w chtodnym miejscu.

S3/9/14  Przechowywaé w chtodnym, dobrze wentylowanym miejscu, z dala od ... (materiatu wskazanego
przez producenta).

S3/9/14/49  Przechowywac wylacznie w oryginalnym opakowaniu, w chtodnym, dobrze wentylowanym
miejscu; nie przechowywac razem z ... (materiatami wskazanymi przez producenta).

S3/9/49  Przechowywaé wylacznie w oryginalnym opakowaniu w chtodnym, dobrze wentylowanym miejscu.

S3/14 Przechowywa¢ w chlodnym miejscu; nie przechowywaé razem z ... (materiatami wskazanymi przez
producenta).
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S7/8 Przechowywa¢ pojemnik szczelnie zamknigty w suchym pomieszczeniu.

S7/9 Przechowywa¢ pojemnik szczelnie zamknigty w miejscu dobrze wentylowanym.

S7/47 Przechowywa¢ pojemnik szczelnie zamknigty w temperaturze nieprzekraczajacej ... °C (okresli
producent).

S20/21 Nie jes¢ 1 nie pi¢ oraz nie pali¢ tytoniu podczas stosowania produktu.

S24/25 Unika¢ zanieczyszczenia skory i oczu.

S27/28 W przypadku zanieczyszczenia skory natychmiast zdjaé catg zanieczyszczong odziez i przemy¢
zanieczyszczong skorg duzg iloscig ... (rodzaj cieczy okresli producent).

S29/35 Nie wprowadza¢ do kanalizacji, a produkt i opakowanie usuwaé w sposob bezpieczny.

S29/56 Nie wprowadza¢ do kanalizacji, a zuzyty produkt i opakowanie dostarczy¢ na sktadowisko odpadow
niebezpiecznych.

S36/37 Nosi¢ odpowiednig odziez ochronng i odpowiednie r¢kawice ochronne.

S36/37/39  Nosi¢ odpowiednia odziez ochronng, odpowiednie rekawice ochronne i okulary lub ochrone
twarzy.

S36/39 Nosi¢ odpowiednig odziez ochronng i okulary lub ochrong twarzy.

S37/39 Nosi¢ odpowiednie rekawice ochronne i okulary lub ochrong twarzy.

S47/49 Przechowywa¢ wylacznie w oryginalnym opakowaniu w temperaturze nieprzekraczajacej ... °C
(okresli producent).

NUMER ZWROT WSKAZUJACY RODZAJ ZAGROZENIA

ZWROTU (zwrot R)

R1 - Produkt wybuchowy w stanie suchym.

R2 - Zagrozenie wybuchem wskutek uderzenia, tarcia, kontaktu z ogniem lub innymi zréodtami zaptonu.
R3 - Skrajne zagrozenie wybuchem wskutek uderzenia, tarcia, kontaktu z ogniem lub innymi zrodtami zaptonu.
R4 - Tworzy tatwo wybuchajace zwigzki metaliczne.

R5 - Ogrzanie grozi wybuchem.

R6 - Produkt wybuchowy z dostepem i bez dostepu powietrza.

R7 - Moze spowodowaé pozar.

R8 - Kontakt z materialami zapalnymi moze spowodowa¢ pozar.

R9 - Grozi wybuchem po zmieszaniu z materialem zapalnym.

R10 - Produkt fatwo palny.

R11 - Produkt wysoce tatwo palny.

R12 - Produkt skrajnie tatwo palny.

R14 - Reaguje gwaltownie z woda.

R15 - W kontakcie z woda uwalnia skrajnie tatwopalne gazy.

R16 - Produkt wybuchowy po zmieszaniu z substancjami utleniajgcymi.
R17 - Samorzutnie zapala si¢ w powietrzu.

R18 - Podczas stosowania moga powstawac tatwo palne lub wybuchowe mieszaniny par z powietrzem.
R19 - Moze tworzy¢ wybuchowe nadtlenki.

R20 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe.

R21 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skora.

R22 - Dziata szkodliwie po potknigciu.

R23 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe.

R24 - Dziata toksycznie w kontakcie ze skora.

R25 - Dziata toksycznie po potknigciu.

R26 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe.

R27 - Dziata bardzo toksycznie w kontakcie ze skora.

R28 - Dziata bardzo toksycznie po potknigciu.

R29 - W kontakcie z woda uwalnia toksyczne gazy.

R30 - Podczas stosowania moze sta¢ si¢ wysoce tatwo palny.

R31 - W kontakcie z kwasami uwalnia toksyczne gazy.

R32 - W kontakcie z kwasami uwalnia bardzo toksyczne gazy.

R33 - Niebezpieczenstwo kumulacji w organizmie.

R34 - Powoduje oparzenia.

R35 - Powoduje powazne oparzenia.

R36 - Dziata draznigco na oczy.

R37 - Dziata draznigco na drogi oddechowe.
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R38 - Dziata draznigco na skore.

R39 - Zagraza powstaniem bardzo powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R40 - Ograniczone dowody dziatania rakotworczego.

R41 - Ryzyko powaznego uszkodzenia oczu.

R42 - Moze powodowac uczulenie w nastgpstwie narazenia drogg oddechowa.

R43 - Moze powodowa¢ uczulenie w kontakcie ze skora.

R44 - Zagrozenie wybuchem po ogrzaniu w zamkni¢tym pojemniku.

R45 - Moze powodowac raka.

R46 - Moze powodowac dziedziczne wady genetyczne.

R48 - Stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastgpstwie dtugotrwatego narazenia.

R49 - Moze powodowac raka w nastepstwie narazenia droga oddechowa.

R50 - Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne.

R51 - Dziata toksycznie na organizmy wodne.

R52 - Dziata szkodliwie na organizmy wodne.

R53 - Moze powodowa¢ dtugo utrzymujace si¢ niekorzystne zmiany w sSrodowisku wodnym.

R54 - Dziata toksycznie na ro$liny.

RS55 - Dziata toksycznie na zwierzeta.

R56 - Dziata toksycznie na organizmy glebowe.

R57 - Dziata toksycznie na pszczoly.

R58 - Moze powodowac dlugo utrzymujace si¢ niekorzystne zmiany w §rodowisku.

R59 - Stwarza zagrozenie dla warstwy ozonowe;j.

R60 - Moze uposledzaé ptodnosé.

R61 - Moze dziata¢ szkodliwie na dziecko w tonie matki.

R62 - Mozliwe ryzyko uposledzenia ptodnosci.

R63 - Mozliwe ryzyko szkodliwego dziatania na dziecko w tonie matki.

R64 - Moze oddzialywa¢ szkodliwie na dzieci karmione piersia.

R65 - Dziata szkodliwie; moze powodowa¢ uszkodzenie pluc w przypadku potknigcia.

R66 - Powtarzajace si¢ narazenie moze powodowac¢ wysuszanie lub pekanie skory.

R67 - Pary moga wywolywac uczucie sennosci i zawroty glowy.

R68 - Mozliwe ryzyko powstania nicodwracalnych zmian w stanie zdrowia.
LACZONE ZWROTY R

R14/15 - Reaguje gwattownie z woda, uwalniajac skrajnie tatwo palne gazy.

R15/29 - W kontakcie z woda uwalnia skrajnie fatwo palne, toksyczne gazy.

R20/21 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skora.

R20/22 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i po potknigciu.

R20/21/22 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skora i po potknigciu.
R21/22 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skorg i po potknigciu.

R23/24 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skora.

R23/25 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe i po potknigciu.

R23/24/25 -  Dziala toksycznie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skora i po potknigciu.
R24/25 - Dziata toksycznie w kontakcie ze skora i po polknigciu.

R26/27 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skora.

R26/28 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe i po potknigciu.

R26/27/28 - Dziala bardzo toksycznie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skora i po potknigciu.

R27/28 - Dziata bardzo toksycznie w kontakcie ze skora i po potknigciu.
R36/37 - Dziata draznigco na oczy i drogi oddechowe.
R36/38 - Dziata draznigco na oczy i skorg.

R36/37/38 -  Dziala draznigco na oczy, drogi oddechowe i skorg.
R37/38 - Dziata draznigco na drogi oddechowe i skore.
R39/23 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe; zagraza powstaniem bardzo powaznych

nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/24 - Dziata toksycznie w kontakcie ze skora; zagraza powstaniem bardzo powaznych nieodwracalnych

zmian w stanie zdrowia.

R39/25 - Dziata toksycznie po potknigciu; zagraza powstaniem bardzo powaznych nieodwracalnych zmian

w stanie zdrowia.

R39/23/24 - Dziala toksycznie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skora; zagraza powstaniem bardzo

powaznych nicodwracalnych zmian w stanie zdrowia.
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R39/23/25 - Dziala toksycznie przez drogi oddechowe i po polknigciu; zagraza powstaniem bardzo
powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/24/25 -  Dziala toksycznie w kontakcie ze skorg i po potknigciu; zagraza powstaniem bardzo powaznych
nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/23/24/25 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skora i po potknigciu; zagraza
powstaniem bardzo powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/26 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe; zagraza powstaniem bardzo powaznych
nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/27 - Dziata bardzo toksycznie w kontakcie ze skora; zagraza powstaniem bardzo powaznych
nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/28 - Dziata bardzo toksycznie po polknigciu; zagraza powstaniem bardzo powaznych nicodwracalnych

zmian w stanie zdrowia.

R39/26/27 - Dziala bardzo toksycznie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skora; zagraza powstaniem
bardzo powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/26/28 - Dziala bardzo toksycznie przez drogi oddechowe i po potknigciu; zagraza powstaniem bardzo
powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/27/28 -  Dziala bardzo toksycznie w kontakcie ze skora i po potknigciu; zagraza powstaniem bardzo
powaznych nicodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R39/26/27/28 - Dziata bardzo toksycznie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skorg i po potknigciu; zagraza
powstaniem bardzo powaznych nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R42/43 - Moze powodowaé uczulenie w nastgpstwie narazenia droga oddechowsg i w kontakcie ze skora.

R48/20 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastgpstwie
dlugotrwatego narazenia.

R48/21 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skora; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastgpstwie
dlugotrwatego narazenia.

R48/22 - Dziata szkodliwie po poltknigciu; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastgpstwie
dlugotrwatego narazenia.

R48/20/21 -  Dziala szkodliwie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skora; stwarza powazne zagrozenie

zdrowia w nastgpstwie dlugotrwatego narazenia.

R48/20/22 -  Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i po potkni¢ciu; stwarza powazne zagrozenie zdrowia
w nastepstwie dtugotrwatego narazenia.

R48/21/22 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skorg i po potkni¢ciu; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w
nastepstwie dtugotrwatego narazenia.

R48/20/21/22 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skora i po potknigciu; stwarza
powazne zagrozenie zdrowia w nastepstwie dtugotrwalego narazenia.

R48/23 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastgpstwie
dlugotrwatego narazenia.

R48/24 - Dziata toksycznie w kontakcie ze skora; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastgpstwie
dlugotrwatego narazenia.

R48/25 - Dziata toksycznie po potknigciu; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w nastgpstwie

dlugotrwatego narazenia.

R48/23/24 -  Dziala toksycznie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skora; stwarza powazne zagrozenie
zdrowia w nastgpstwie dlugotrwatego narazenia.

R48/23/25 -  Dziata toksycznie przez drogi oddechowe i po polknigciu; stwarza powazne zagrozenie zdrowia
w nastepstwie dlugotrwatego narazenia.

R48/24/25 -  Dziata toksycznie w kontakcie ze skorg i po polknigciu; stwarza powazne zagrozenie zdrowia w
nastepstwie dlugotrwatego narazenia.

R48/23/24/25 - Dziata toksycznie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skora i po potknigciu; stwarza
powazne zagrozenie zdrowia w nastepstwie dtugotrwalego narazenia.

R50/53 - Dziata bardzo toksycznie na organizmy wodne; moze powodowa¢ dtugo utrzymujace si¢
niekorzystne zmiany w srodowisku wodnym.

R51/53 - Dziata toksycznie na organizmy wodne; moze powodowac¢ dlugo utrzymujace si¢ niekorzystne
zmiany w srodowisku wodnym.

R52/53 - Dziata szkodliwie na organizmy wodne; moze powodowa¢ dtugo utrzymujace si¢ niekorzystne
zmiany w srodowisku wodnym.

R68/20 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe; mozliwe ryzyko powstania nieodwracalnych zmian w
stanie zdrowia.

R68/21 - Dziata szkodliwie w kontakcie ze skora; mozliwe ryzyko powstania nieodwracalnych zmian w

stanie zdrowia.

Dr inz. J. Mazur. Dr inz. hab. A. IZzewska. Dr inz. hab. M. Gibczynska, prof. ZUT v.150424 62



Materiaty pomocnicze do éwiczen laboratoryjnych z Technologii Wody i Sciekéw

R68/22 - Dziata szkodliwie po polknigciu; mozliwe ryzyko powstania nieodwracalnych zmian w stanie
zdrowia.
R68/20/21 - Dziala szkodliwie przez drogi oddechowe i w kontakcie ze skora; mozliwe ryzyko powstania

nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R68/20/22 - Dziala szkodliwie przez drogi oddechowe i po potkni¢ciu; mozliwe ryzyko powstania
nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R68/21/22 - Dziala szkodliwie w kontakcie ze skora i po potknigciu; mozliwe ryzyko powstania
nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

R68/20/21/22 - Dziata szkodliwie przez drogi oddechowe, w kontakcie ze skorg i po polknigciu; mozliwe
ryzyko powstania nieodwracalnych zmian w stanie zdrowia.

Przykladowe oznaczenia (na przykladzie odczynnikow z zestawu do fotometrycznego
oznaczania wapnia — test 14815):

Zracy ,,C”.
IS R35 - powoduje powazne oparzenia
Ca-2 S$26 - zanieczyszczone oczy przemyc¢ natychmiast duzg
as iloscig wody i zasiegng¢ porady lekarza
22 ml . $45 - w przypadku awarii lub jezeli Zle sie poczujesz,
- - niezwtocznie zasiegnij porady lekarza - jezeli to
Comoatug mozliwe, pokaz etykiete
Corrosivo. $36/37/39 - nosi¢ odpowiednig odziez ochronng,
§ 96-36/37/30-45 odpowiednie rekawice ochronne i okulary lub
Merck KGaA, 64271 Darmstadt, Germany OChrone twarzy
- 1.14815. TOkSyczny ”T”
R61 - moze dziata¢ szkodliwie na dziecko w fonie matki
Ca-3 R20/21 - dziata szkodliwie przez drogi oddechowe i w
20 mi kontakcie ze skoérg
- - $45 - w przypadku awarii lub jezeli Zle sie poczujesz,
Gitig niezwtocznie zasiegnij porady lekarza - jezeli to
$q mozliwe, pokaz etykiete
——— 8§53 - unika¢ narazenia - przed uzyciem zapoznac¢ sie z
instrukcja

S$36/37 - nosi¢ odpowiednig odziez ochronng i odpowiednie
rekawice ochronne
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Zal. 3. Podstawowe wyposaZenie i czynnosci laboratoryjne wykonywane podczas éwiczen
laboratoryjnych 7 zakresu chemii sanitarnej, chemii budowlanej, oczyszczania wody i
Sciekow.

Wiekszosc¢ urzgdzen w laboratorium to precyzyjne i delikatne urzgdzenia analityczne.
Nalezy korzystac z nich zgodnie z instrukcjami i wskazéwkami prowadzgcych.

W laboratorium powszechnie wykorzystywane sg naczynia szklane. Szkto wykazuje
sie odpornoscig na wiekszos¢ czynnikbw chemicznych, ale jest kruche. Przy
postugiwaniu sie naczyniami szklanymi nalezy zachowac ostroznos¢ w celu

unikniecia: sttuczenia szkfa, skaleczen, rozlania niebezpiecznych odczynnikow.

Zlewki

Zlewki to szklane naczynia laboratoryjne, najczgsciej z naniesiona podziatka. Pomimo
naniesionej podziatki nie nalezy ich stosowa¢ do odmierzania objetosci wody/roztworow.
Rodzaj zlewki okreslany jest jej pojemnoscia czgsto z podaniem dodatkowo niska lub wysoka
(okreslenie proporcji pomigedzy powierzchnig a wysokoscia zlewki).

Kolby stozkowe

Nazwa kolby stozkowe
obejmuje szerokg grupe naczyn
laboratoryjnych 0
charakterystycznym ksztalcie.

Niektore z nich moga
posiada¢ naniesiong podziatke.
Pomimo naniesionej podziatki
nie nalezy ich stosowaé do
odmierzania objetosci
wody/roztworow.

——— Kolby te najczescie]
: *i  wykorzystywane sg w zestawach

~ do saczenia oraz podczas
miareczkowania. Kolby uzywane do miareczkowania charakteryzuja si¢ szeroka szyjka
utatwiajacg ich trzymanie 1 mieszanie, minimalizujac jednocze$nie ryzyko odmierzenia
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roztworu titranta poza kolbg. Kolby te nosza nazwe kolb Erlenmayera (popularnie w
laboratorium okresla si¢ je nazwa erlenmajerki)

Cylindry miarowe

Cylindry miarowe spetniaja funkcj¢ podobng do
pipet  wielomiarowych. Odmierzanie objgtosci
cylindrami (zwanymi tez menzurkami) obarczone jest
jednak wiekszym bledem niz w przypadku pipet. W
laboratorium wykorzystywane beda cylindry miarowe
o pojemnosciach od 10 ml do 2 dm?.

Kolby miarowe Y] szklem
laboratoryjnym o doktadnie ustalonej
objetosci. Kazda z kolb, w goérnej czgsci
szyjki, posiada szlifowany pasek (kreske).
Napelnienie kolby miarowej ptynem, w taki
sposob, ze dolny menisk ptynu dotyka
kreski oznacza umieszczenie w kolbie
doktadnej objetosci ptynu odpowiadajacej
wielkosci kolby (czynno$¢ ta nazywana jest
dopetnieniem kolby miarowej do kreski).
Nalezy pamigta¢, ze kolby miarowe
skalowane sa ,,na wlew” tzn., ze w kolbie
znajduje sie¢ Scisle okreslona objetos¢ ptynu,
ale oprdzniajac kolbe uzyskamy objetosé
mniejsza (czeSci plynu  zostanie na
sciankach kolby). Kolby miarowe wykorzystywane sa najczesciej do przygotowywania
roztworé6w o S$cisle okreslonym stgzeniu lub wyrdOwnywania objetosci probek do Scisle
okreslonej objetosci (co jest szczegodlnie istotne przy pdzniejszym wykonywaniu analizy z
uzyciem jedynie cze$ci roztworu). Przygotowanie roztworu o $cisle okreslonym stezeniu
polega na:
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- umieszczeniu w kolbie niewielkiej ilosci wody

- 1ilo$ciowym przeniesieniu do kolby doktadnie odwazonego odczynnika

- uzupehieniu kolby woda pod kreske

- doktadnym wymieszaniu zawartosci kolby

- uzupehieniu kolby woda - do kreski

- doktadnym wymieszaniu zawartosci kolby

Pojemnosci stosowanych kolb miarowych to najczesciej: 25, 20, 100, 200, 250, 500 i
1000 ml.

Pipety wielomiarowe

Pipety wielomiarowe sg rodzajem szkta laboratoryjnego
umozliwiajagcym dokladne odmierzanie réznych objetosci
ptynéw. W laboratorium dostepne sg pipety wielomiarowe o
pojemnosciach z zakresu od 1 do 50 ml. Pipetami
wielomiarowymi mozna odmierzy¢ kazda objetos¢ ptynu
mieszczacyg si¢ w zakresie skali pipety. Przy korzystaniu z
pipet nie nalezy wydmuchiwaé ptynu z pipety. Pipety sa
szktem skalowanym na wylew — oznacza to, ze za pomocg
pipety, przy swobodnym wyptywie plynu, odmierzamy do
wybranego naczynia laboratoryjnego, zatozong objgto$¢ ptynu
(do pipety nabiera si¢ troch¢ wicksza objetos¢, a przy
skalowaniu uwzgledniana jest ilo§¢ plynu pozostajace na
Sciankach 1 w koncowce pipety). Niektore pipety
wielomiarowe moga mie¢ naniesiony kolorowy pasek (pasek
Schellbacha — czerwony lub niebieski) — utatwia on doktadne
okreslenie odmierzanej objetosci.

Podczas korzystania z pipety wielomiarowe] nalezy
zwréci¢ uwage na rodzaj skali — warto$¢ ,,0” moze by¢
umieszczona w gornej lub dolnej czgsci pipety.

Pipety jednomiarowe sg rodzajem szkla laboratoryjnego
umozliwiajacym precyzyjne odmierzanie konkretnej objetosci
ptynu. Kazda z nich w goérnej czgsci ma naniesiony szlifowany
pasek (kreske) — skalowanie kazdej pipety odbywa sie
indywidualnie. Pipete napetnia si¢ w taki sposob aby dolny menisk
ptynu dotykat do kreski (w przypadku pltynéw mocno
zabarwionych gorny menisk). W laboratorium dostepne sa pipety
jednomiarowe o pojemnosciach 1; 2; 5; 10; 20; 25; 50 i 100 ml.
Pipetami jednomiarowymi mozna odmierzy¢ jedna konkretng
objetos¢ pltynu odpowiadajaca pojemnosci pipety. Przy korzystaniu
z pipet nie nalezy wydmuchiwac¢ ptynu z pipety. Pipety sg szklem
skalowanym na wylew — oznacza to, ze za pomoca pipety, przy
swobodnym wyplywie ptynu, odmierzamy do wybranego naczynia
laboratoryjnego, zatozong objetos¢ ptynu. Pipety jednomiarowe
wykorzystywane sa najczesciej do precyzyjnego odmierzania
objetosci probek roztworu do analizy ilosciowe;.
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GruszKki i nasadki

Korzystanie z pipet wymaga naciggania pltynu do pipety. Do
bezpiecznego 1 higienicznego napelniania pipet stuza roznego
rodzaju nasadki 1 gruszki. Na zajeciach najczesciej wykorzystywane
beda trdjzawore gruszki gumowe. Wlasciwe operowanie
zaworkami umozliwia korzystanie z pipety bez konieczno$ci
zdejmowania gruszki.

Pipety automatyczne
Pipety automatyczne
spetniaja podobnag
role jak dozowniki
automatyczne. W tym
przypadku konieczne
jest jednak nabieranie
za kazdym razem
odmierzanej objetosci
ptynu.  Odmierzany
ptyn kontaktuje si¢
jedynie z wymienng
plastikowa koncowka
pipety (dzigki temu
jedna pipeta moze by¢
wykorzystywana do
odmierzanie rdznych
ptynéw - po zmianie
koncowek)
Wigkszo§¢  pipet
automatycznych
wyposazona jest w
wyrzutnik koncoéwek co umozliwia zdjgcie koncoéwki bez jej dotykania (istotne przy
odmierzaniu np. ptynéw zracych lub materiatu skazonego biologicznie).
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Dozowniki automatyczne

Podczas wykonywania
rutynowych analiz do kazdej z
probek czegsto dodawane sg te same
ilosci  odczynnikow. W  celu
przyspieszenia wykonania analiz
mozna korzysta¢ z dozownikdéw
automatycznych (prawidlowe ich
wykorzystanie skraca czas analizy
pozwalajac zachowa¢ wymagana
doktadnos¢). Odczynniki nabierane
sa do plastikowych ,strzykawek™ o
roznych $rednicach, dla kazdej takiej strzykawki okre§lona jest objetos¢ ,,jednej dziatki”.
Jedno nacisniecie spustu dozownika odmierza objetos¢ ptynu odpowiadajaca ,.ilosci dziatek™
nastawionych géornym pokretlem.

Woda

Woda jest powszechnie wykorzystywana w laboratorium. Jezeli
w przepisach dotyczacych wykonania analizy nie sprecyzowano
rodzaju wody nalezy przyja¢, ze chodzi o wod¢ co najmniej
destylowang. Praktycznie czesto wykorzystywana jest woda
redestylowana (podwdjnie destylowana). Woda kranowa uzywana
jest jedynie do wstgpnego mycia zabrudzonego szkta. Woda
redestylowana dostgpna jest w laboratorium w butlach z tubusem
o oraz, w odpowiednio opisanych, tryskawkach na stotach
) laboratoryjnych.

Tryskawki
Korzystanie z tryskawek umozliwia:

- uzyskanie strumienia wody potrzebnego przy

przeptukiwaniu szkta laboratoryjnego

- dozowanie wody do kolb miarowych

- precyzyjne uzupelnianie kolb miarowych do

kreski.

Tryskawki szklanej mozna uzywaé wylewajac
wode (wyzszy koniec) lub uzyskujac strumien wody
(dmuchajac w wyzszy koniec). Podczas korzystanie
nalezy pamigtac o przytrzymywaniu glowicy.

Mniejsze tryskawki z tworzywa sztucznego
wykorzystywane sg glownie do precyzyjnego
uzupelniania kolb miarowych.
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Lejki

Na zajeciach lejki
najczesciej  wykorzystywane
beda, w potaczeniu z saczkami
do oddzielania zawiesin z
probek.

Saczki i saczenie

Wykonanie niektorych analiz
wymaga uzyskania klarownego
roztworu. W przypadku probek
metnych  nalezy je przesaczyd
oddzielajagc na saczku zawiesing i
uzyskujac klarowny przesacz. W
tym celu nalezy dobra¢ saczek o
odpowiedniej $rednicy i twardos$ci
(okreslenie polaczone z rozmiarem
poroéw: saczek twardy — mate pory,
usunig¢cie drobnych zawiesin, diugi
czas saczenia; sgczek migkki — duze pory, mozliwo$¢ przejscia do przesaczu drobnych
zawiesin, krotki czas sgczenia).

W przypadku kiedy wykonanie analizy wymaga uzyskania, z
przesaczu, Scisle okreslonej objetosci klarownego roztworu,
saczenie przeprowadza si¢ do kolby miarowe] uzupelniajac ja
nastgpnie wodg do kreski.
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Eksykator

Eksykator jest naczyniem wykorzystywanym do
chlodzenia, studzenia i przechowywania probek w atmosferze
pozbawionej wilgoci. Umieszczany w dolnej czgsci zel
charakteryzuje si¢ bardzo wysoka higroskopijnoscig i
powoduje usunigcie catej wilgoci z wnetrza naczynia.
Eksykator wykorzystywany jest najczes$ciej do studzenia
probek wysuszonych do stalej masy 1 przechowywania ich w
okresach pomiedzy wazeniami (przy kontakcie z wilgotnym
powietrzem masa probki ulegalaby zmianie). Zel posiada
ograniczone mozliwosci pochtaniania wilgoci — eksykator
nalezy otwiera¢ (przesuwajac pokrywe) tylko na czas
niezbedny do wlozenia lub wyjecia probek, ograniczajac
doplyw wilgotnego powietrza z pomieszczenia. Zuzyty zel
(rozpoznanie po zmianie koloru) nalezy podda¢ regeneracji

Naczynka wagowe

Precyzyjne odwazanie (z dokladnoscia do 0,0001 g) niewielkich ilosci substancji
(czasami ponizej 0,1 g) jest czynno$cig czasochtonng. Wickszos¢ odwazanych substancji
wykazuje wilasciwosci higroskopijne. Jezeli probka w czasie wazenia
zmienia swoja mas¢ (wchtania wilgo¢ z powietrza), a odczyt masy moze
nastgpi¢ dopiero po ustabilizowaniu si¢ wahan wagi, to wynik wazenia
substancji umieszczonej bezposrednio na szalce wagi, w wilgotnym
powietrzu, moze by¢ obarczony btedem. Naczyhko wagowe jest
niewielkim, lekkim, szczelnie zamykanym, naczyniem, wykonanym z
cienkiego szkta. = Umieszczenie odwazanej substancji w szczelnie
zamknigtym naczynku wagowym (najczesciej polaczone z wezesniejszym
kilkukrotnym suszeniem 1 wystudzeniem substancji 1 naczynka w
eksykatorze) umozliwia doktadne ustalenie masy substancji (procedura
nazywana jest suszeniem do statej masy).
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Wagi i wazenie

Ze wzgledu na wymagang dokladnos$¢, wazenie w
laboratorium chemicznym jest czynnosciag réznigcg si¢ od
wazenia w potocznym stowa tego znaczeniu. Do celéw
analizy ilosciowej wymagane jest wazenie z doktadno$cia
do 0,0001 g (0,1 mg). Wigkszo$¢ odwazanych substancji
wykazuje wlasciwosci higroskopijne (ze wzgledu na
pochlanianie wilgoci, przy kontakcie z wilgotnym
powietrzem masa substancji moze si¢ zmienia¢ w czasie
odwazania). Przy odwazaniu tego rodzaju substancji
nalezy korzysta¢ z naczyniek wagowych. Jezeli
wymagane jest odwazenie odczynnika w stanie
pozbawionym wilgoci wykorzystuje si¢ suszarki i
eksykatory. Zestaw czynno$ci okreslanych jako suszenie
do stalej masy obejmuje cyklicznie wykonywane suszenie
(naczynko wagowe, suszarka), studzenie (naczynko
wagowe, eksykator) i wazenie (naczynko wagowe, waga)
do wuzyskania jednakowych mas (+/- 0,0005g) w
nastepujacych po sobie dwdch wazeniach — procedura ta
jest czasochlonna.

Przy odwazaniu do celow analizy ilosciowej probek w
stanie  takim @ w  jakim sie znajduja w
pojemnikach/opakowaniach ~w  laboratorium bedzie
stosowany  nastgpujacy  sposob  (opis  dotyczy
wykorzystania analitycznej wagi elektronicznej):

- wlaczenie wagi

- wybor wyswietlanych jednostek masy (g, mg)

- umieszczenie na szalce wagi pustego, suchego
naczynka wagowego (naczynko nalezy przenosié¢
suchymi i czystymi r¢koma)

- wytarowanie wagi z pustym naczyhkiem (diody
kontrolne zero i stabilizacja)

- umieszczenie w naczynku nawazki substancji
(przy potrzebie zwazenia konkretnej ilosci
substancji praktycznie jest poczatkowo umiesci¢
w naczynku ilo$¢ mniejszg i stopniowo
dosypywac do uzyskania wymaganej masy)

- odczycie masy na wyswietlaczu wagi (dioda
kontrolna ,,stabilizacja”) i ewentualne dodanie lub
odjecie pewnej ilosci substancji

- odczycie ostatecznego wyniku (dioda kontrolna

,stabilizacja”).

W przypadku kiedy odwazana substancja nie
wykazuje wlasciwosci higroskopijnych, a
wystarczajagca bedzie mniejsza dokladnos¢ wazenia,
mozna zamiast naczynka wagowego wykorzystac
papierki wagowe (woskowane papierki umozliwiajace
tatwe zsypanie calej ilosci odwazanej substanciji)
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Przenoszenie ilosciowe odwazonego odczynnika do roztworu

[loSciowe przenoszenie jest pojeciem okre§lajacym przetozenie dokladnie calej ilosci
substancji z jednego pojemnika do drugiego. W czasie zaj¢¢ laboratoryjnych najczesciej
bedzie to dotyczylo umieszczenia catej ilosci doktadnie odwazonego odczynnika w kolbie
miarowej w celu uzyskania $ci$le okreslonej objetosci roztworu zawierajacego doktadnie
zwazong ilo$¢ odczynnika. Odwazany odczynnik znajduje si¢ najcze$ciej w naczynku
wagowym, a jego cze¢s¢ przywiera do $cianek i/lub wieczka naczynka. W takim przypadku
przeniesienie ilo§ciowe polega na:

umieszczeniu lejka w szyjce odpowiedniej kolby miarowe;j

przesypaniu zawarto$ci naczynka wagowego na lejek

doktadnym, kilkukrotnym przeptukaniu naczynka wagowego nad lejkiem (tryskawka)
doktadnym, kilkukrotnym przeptukaniu wieczka naczynka wagowego nad lejkiem
(tryskawka)

wlewaniu wody przez lejek do kolby (cata ilo$¢ odczynnika znajdujaca si¢ na lejku
powinna dosta¢ si¢ do kolby) — na tym etapie dolewanie wody nalezy zakonczy¢
przed dopetnieniem kolby do kreski
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Mieszadlo magnetyczne

Mieszadta magnetyczne moga by¢
wykorzystywane podczas wykonywania
analizy = miareczkowej (przy  braku
wprawy  trudno$¢ moze  stanowié
jednoczesne  precyzyjne  dozowanie
roztworu titranta z biurety potaczone z
ptynnym mieszaniem miareczkowanej w
kolbie probki). Mieszadlo magnetyczne
sktada si¢ z podstawy, w ktorej znajduje
si¢ obracajagce si¢ (z regulowana
predkoscig) metalowe rami¢ oraz umieszczanego w naczyniu z probka magnesu, zalanego
odpornym na dziatanie czynnikow chemicznych tworzywem sztucznym. W kolbie z probka
nalezy ostroznie umie$ci¢ magnes, kolb¢ postawi¢ na mieszadle i1 uregulowaé obroty
zapewniajace pltynne mieszanie zawartosci kolby. Korzystanie z mieszadta magnetycznego
pozwala skupi¢ uwage na prawidlowej obstudze biurety.

Butelki z wkraplaczem

Podczas wykonywania analizy miareczkowej do probki,
z biurety, dozowany jest roztwor titranta. Punkt koncowy
miareczkowania identyfikowany jest najczeScie] przez
zmiang barwy, wczesniej wprowadzonego do probki
wskaznika. Wskaznik zazwyczaj dodawany jest w ilosci
kilku kropli. Do tego celu stuza buteleczki z pipetkami
zaopatrzonymi w gumowe smoczki (wkraplacze).
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Biureta

Pojecie biureta dotyczy grupy urzadzen, ktérych
wspolng cecha jest mozliwos¢ dokladnego 1
precyzyjnego, stopniowego dozowania niewielkich
objetosci roztworu, o $cisle okreslonym stezeniu, do
analizowanych probek.

Obsluga biurety polega na jej napehieniu,
wyzerowaniu, dozowaniu w trakcie miareczkowania,
odczycie wyniku po zakonczonym miareczkowaniu, a
sposob obstugi zalezy od typu biurety. W czasie zajgc
w laboratorium wykorzystywane beda Dbiurety
potautomatyczne oraz elektroniczne.

Biureta potautomatyczna Biureta elektroniczna

Czynnos¢
Wilaczenie biurety (On/Off).
Ustawienie przetacznika w pozycji
Nacisnigcie plastikowej butelki »Fill”. Ruch p 9kr¢t1em »W BOIG
.. . . (tyvlko zgodnie ze strzalka na
Napetnianie powoduje przettoczenie roztworu z P - .
butelki do biuret wyswietlaczu) powoduje nabranie
Y roztworu do biurety. Zakonczenie
napetniania nastepuje w momencie
lekkiego wyczuwalnego oporu.
Po zal.conczenlu napehnama Nacisnigcie przycisku ,,Clear”
nadmiar roztworu z biurety . . .
Zerowanie odsysany jest automatycznie (w P owodujg wyzerowanie wskaz’a na
momencie zwolnienia nacisku na biurety i wyswietlenie wartosci
00,00.
butelke)
Ustawienie przetacznika w pozycji
Odkrecanie teflonowego kranika do ,,Titr”. Ruch pokrettem ,,w dot”
Dozowanie uzyskania wymaganej szybkosci (tylko zgodnie ze strzalka na
dozowania wyswietlaczu) powoduje
dozowanie roztworu z biurety
Odczyt wyniku Ze skali biurety Wynik na wy$wietlaczu biurety
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Miareczkowanie

Miareczkowanie jest czynnoscia wykonywang podczas iloSciowej
analizy objetosciowej. Analiza ta polega na ilosciowym oznaczeniu
substancji w badanej probce przez wprowadzanie do probki, za pomoca
biurety, roztworu substancji, o $cisle okreslonym stezeniu, reagujacej
chemicznie z substancja oznaczang. Zapisujac rOwnanie przebiegajace]
reakcji oraz znajac objeto$¢ i1 stgzenie dozowanego roztworu substancji
(titranta) mozna obliczy¢ ilo$¢ substancji oznaczanej (analitu).

Miareczkowanie polega na dozowaniu roztworu o $cisle okreslonym
stezeniu (titranta) z biurety do naczynia z roztworem oznaczanej substancji
(analitem). Dozowanie konczy si¢ w chwili kiedy titrant przereaguje
stechiometrycznie z analitem. Koniec miareczkowania ustalany jest w
oparciu o zmian¢ barwy, wcze$niej wprowadzonego do analizowanej
probki, wskaznika. Wskazniki do réznych oznaczen dobierane sg w taki
sposob aby zmiana ich barwy wskazywata punkt, w ktorym titrant
przereagowat stechiometrycznie z analitem.

W ujeciu praktycznym miareczkowanie polega na:

- przygotowaniu analizowanej probki (okreslenie objetosci 1
umieszczenie probki w erlenmajerce o odpowiednio dobranej
pojemnosci)

- napelnieniu i wyzerowaniu biurety

- dozowaniu roztworu z biurety do probki (przy ciagglym mieszaniu
probki, szybko§¢ dozowania powinna by¢ najwigksza na poczatku
miareczkowania i przechodzi¢ w dozowanie kroplami pod koniec
miareczkowania)

- zakonczeniu dozowania w chwili zmiany barwy wskaznika (w
idealnym przypadku zakonczenie miareczkowania nastgpuje po
dodaniu ostatniej kropli roztworu, ktéra spowodowata zmiang barwy
wskaznika)

- odczytaniu (i zapisaniu) z podziatki biurety objetosci zuzytego
roztworu titranta

Sposob napetniania, zerowania i dozowania zalezy od typu uzytej

biurety.

Prawidlowy sposob miareczkowania
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Zal. 4. Wskazowki dotyczqce korzystania ze spektrofotometru SPEKOL — 11

Urzadzenie SPEKOL — 11 jest jednowigzkowych spektrofotometrem pracujacym w zakresie
$wiatla widzialnego (VIS). SPEKOL — 11 sktada si¢ z nastepujacych gldownych elementow:

wlacznika/wytacznika

wyswietlacza

panelu przyciskow

przycisku zerowania

sruby mikrometrycznej do ustawiania dtugosci fali §wietlnej
$rub mocujacych przystawke pomiarowa

przystawki pomiarowe;j

dzwigni przestony

© OoNOoO OO

dzwigni filtra

SPEKOL 11

Rys. 1. Spektrofotometr Specol-11

Wykorzystujac SPEKOL — 11 do pomiarow fotometrycznych, metodg skali wzorcow, w
zakresie §wiatta widzialnego nalezy:

1. wlaczy¢ urzadzenie

2. dokona¢ wyboru mierzonego parametru (absorbancja/eksynkcja, transmitancja lub
stezenie)

3. przymocowac¢ odpowiednig przystawke pomiarowa
4. dobrac par¢ kuwet

5. dobra¢ dlugosc¢ fali §wietlnej do wykonania pomiarow
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6. sprawdzi¢ dobrang par¢ kuwetek
7. wykona¢ pomiary dla skali wzorcow i probek badanych

8. wylaczy¢ urzadzenie

Uwagi praktyczne:
e Urzadzenie nalezy wlaczy¢ na ok. %2 h przed rozpoczeciem pomiardw
e Biledy pomiaro6w mozna zmniejszy¢ rozpoczynajac pomiary od stezenia
najmniejszego.
o Kuwetki nalezy chwyta¢ tylko za matowe §cianki.
e Kuwetki nalezy napetnia¢, tak aby zapewni¢ poziom wystarczajacy do
wykonania pomiaru i aby unikngé niebezpieczenstwa wychlapania zawarto$ci

kuwetek do przystawki pomiarowej] w trakcie przestawiana karetki.
Praktycznie oznacza to napetnianie kuwetek do ok. 1/2 - 2/3 ich wysokosci.

e Kuwetki nalezy 3-krotnie przeptukiwaé roztworem, dla ktéorego dokonujemy
pomiaru (przy urzadzeniu nalezy ustawi¢ naczynie na zlewki).

o Kuwetki nalezy osusza¢ i dokladnie wyciera¢ $cianki pomiarowe migkka
szmatkg lub bibula.

e W przypadku dostania si¢ roztworu do przystawki pomiarowej nalezy ja
osuszy¢ bibulg.

e Jezeli w trakcie pomiaru wystepuja duze wahania odczytu nalezy upewnic¢ si¢
czy w do kuwetki nie dostaly si¢ zanieczyszczenia i/lub wytrze¢ krople
roztworu sptywajace ze $Scianek kuwetek.

e Przed kazdym pomiarem nalezy sprawdzi¢ i1 ewentualnie skorygowad
wyzerowanie urzadzenia dla kuwetki z odno$nikiem (np. woda redestylowang)

e zerowanie spektrofotometru ,,na wybrany roztwdr” oznacza ustalenie zerowe;j
wartosci absorbancji dla roztworu w kuwetce, ktora znajduje si¢ na linii biegu
promieni $wietlnych w momencie naciskania przycisku zerowana (R). Czgsto,
jako odno$nik, uzywana jest woda redestylowana.

Ad. 1. Wiaczenie urzadzenia.

Urzadzenie wlacza si¢ przyciskiem wiacznika sieciowego (1). Po wiaczeniu zapalajg si¢
lampki kontrolne wszystkich przyciskow 1 wszystkie segmenty wyswietlacza — ma to na celu
potwierdzenie sprawnosci lampek 1 wyswietlacza.

Ad. 2. Wybdr mierzonego parametru

Po kontroli sprawno$ci wyswietlacza i kontrolek zaczynaja migaé trzy kontrolki
przyciskow oznaczonych T, C i E. Naci$ni¢cie wybranego przycisku oznacza ustawienie
urzadzenia w tryb pomiaru transmitancji (7), ekstynkcji (E) lub stezenia (C). W metodzie
krzywej wzorcowej najpraktyczniejsza wielkos$cig jest absorbancja, ktora odpowiada
ekstynkcji.
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Ad. 3. Przymocowanie odpowiedniej przystawki pomiarowe;.

Dobor przystawki pomiarowej zalezy od rodzaju uzywanych kuwet. Przystawka (7)
mocowana jest dwiema S$rubami (6). Jej potozenie ustalane jest przez otwory i bolce
centrujace.

Ad. 4. Dobor pary kuwet.

Mozliwe jest wykonywanie pomiarow w
kuwetach o rdéznej dlugosci drogi optycznej
(grubo$ci  warstwy  roztworu).  Praktycznie
wykorzystuje sie¢ trzy rodzaje kuwet: 1, 2 1 5 cm
(rys. 2). Do pomiaréw nalezy dobra¢ par¢ kuwet o
doktadnie tej samej dilugosci drogi optycznej. W
obrebie jednego rozmiaru istnieja niewielkie réznice
pomigdzy poszczegdlnymi kuwetami. Kazda z
kuwet opisana jest przez podanie w cm, z
doktadnos$cig do trzeciego miejsca po przecinku, jej
grubosci. Do pomiaréw nalezy dobra¢ jednakowo
opisana par¢ kuwet. Kazda z kuwet ma dwie
wyraznie matowe $cianki — kuwety nalezy chwytac

dotykajac tylko $cianek matowych.

Rys. 2. Kuwety 1,215 cm

Ad. 5. Dobor dhugosci fali §wietlne;.

Do pomiaréw fotometrycznych dobra¢ nalezy, taka dlugos¢ fali, przy ktorej wystepuje
maksimum na krzywej widma absorpcji. Widmo absorpcji, przy wykorzystaniu
spektrofotometru SPEKOL — 11 uzyskujemy przez wykonanie szeregu pomiaré6w absorbancji
dla réznych dtugosci fal $wietlnych. Ustalenie barwy dopetniajacej analizowanej substancji
moze znacznie skroci¢ czas potrzebny na okreSlenie analitycznej dlugosci fali. W tracie
wykonywania pomiaréw kolejno:

a) w jednej z komoér przystawki pomiarowej umieszczamy kuwetke z
odnos$nikiem np. woda redestylowana;

b) w drugiej komorze przystawki pomiarowej umieszczamy kuwetke z roztworem
analizowanej substancji;

c) ustawiamy wybrang dtugos¢ fali (rys 3.). Przy pomiarach wykonywanych dla
dhlugosci fal w zakresie powyzej ok. 600 nm nalezy ustawi¢ dzwigne filtra
(Rys. 1. - 9) w pozycji wyciagnigtej.
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d) po umieszczeniu, na linii biegu wigzki $wiatta, kuwetki z woda zerujemy
urzadzenie (przycisk R —rys. 1);

e) przesuwamy karetk¢ przystawki pomiarowej umieszczajac na linii biegu
wiazki $wiatta, kuwetke z roztworem analizowanej substancji;

f) odczytujemy (wyswietlacz) i zapisujemy zmierzong warto$¢ (najczgsciej
absorbancji) oraz odpowiadajaca jej dlugos¢ fali $wietlnej (Sruba
mikrometryczna);

g) czynnosci ¢ — f powtarzamy do czasu zebrania danych wystarczajacych do
okreslenia szukanej dlugosci fali Swietlne;j.

Miejsce na kuwete

Rys. 3. Sruba mikrometryczna nastawy Rys. 4. Przystawka pomiarowa do kuwet 5 cm.
dhugosci fali $wietlnej (nastawiona na

690 nm).

Ad. 6. Sprawdzenie dobranej pary kuwet.

Po ustaleniu i nastawieniu wybranej dlugosci fali $§wietlnej nalezy obie wybrane kuwetki
napetni¢ woda redestylowang i wyzerowac urzadzenie na jedng z nich. Jezeli obie kuwetki w
jednakowym stopniu pochlaniaja $wiatlo o nastawionej dlugosci fali to odczyt dla drugiej
kuwetki powinien wynosi¢ zero. Jezeli odczytana, dla drugiej kuwetki mierzona warto$¢
absorbancji jest r6zna od zera, nalezy dokona¢ wyboru, ktéra z kuwetek bedzie pomiarowa, a
ktora odnosna i przyja¢ odpowiednia warto$¢ poprawki dla bezposrednich odczytow z
urzadzenia.

Ad. 7.Pomiary dla skali wzorcoéw i probek badanych.

Roztwory skali wzorcow uszeregowa¢ od najmniejszego do najwigkszego. Sprawdzié
ustawienie wybranej dtugosci fali §wietlnej. Kuwetke odnosna napetni¢ woda redestylowang i
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umies$ci¢ po wybranej stronie karetki. Kuwetke pomiarowa napetnia¢ po kolei roztworami
wzorcowymi (przeplukujac ja kolejnymi roztworami) i dokonywaé pomiaréw absorbancji.
sprawdzajac 1 ewentualnie korygujac wyzerowanie urzadzenia kazdym pomiarem. W taki sam
sposob postepowac z zestawem badanych probek.

Ad. 8. Wytaczenie urzadzenia.

Wylaczy¢ spektrofotometr przyciskiem wylacznika. Kuwetki przeptuka¢c woda
redestylowang i umiesci¢ w pojemniku z woda redestylowang. W razie potrzeby osuszy¢
przystawke pomiarowa. Uporzadkowac i1 sprzatna¢ stanowisko pracy.
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